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Resum 
 
 
L’ús de nanopartícules de ferro de valència zero (nZVI) està sent estudiant com una solució a la 
contaminació de sols i aigües subterrànies degut a la seva versatilitat en la descontaminació 
dels diferents tipus de contaminants. Donat que la producció química de les partícules segueix 
sent excessivament cara, avui dia s’està estudiant la possibilitat de crear el producte a través 
d’un sistema mecànic. El procés, que bàsicament redueix la mida de partícules de ferro 
triturant-les a través d’una mòlta, ja ha sigut estudiant durant algun temps i les últimes dades 
demostren que la addició d’un material ceràmic durant el procés de mòlta redueix la mida al 
voltat del 80 % de les partícules per sota d’una micra. 
L’objectiu principal d’aquest projecte es estudiar l’eficiència d’aquest sistema mitjançant la 
repetició de les probes i la comparació dels resultats, així com tractar de millorar aquest últim 
amb la variació de la relació entre el pes, la mida de l’alúmina, la presència inicial de ferro i 
l’addició d’un additiu per al procés.  
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Resumen 
 
El uso de nanopartículas de hierro de valencia cero (nZVI ) está siendo estudiado como una 
solución a la contaminación de suelos y aguas subterráneas debido a su versatilidad en la 
descontaminación de los diferentes tipos de contaminantes. Dado que la producción química 
de las partículas sigue siendo excesivamente cara, hoy en día se está estudiando la posibilidad 
de crear el producto a través de un sistema mecánico. El proceso, que básicamente reduce el 
tamaño de partículas de hierro triturándolas a través de una molienda, ya ha sido estudiado 
durante algún tiempo y las últimas datos muestran que la adición de un material cerámico 
durante el proceso de molienda reduce el tamaño de alrededor de 80 % de las partículas por 
debajo de una micra.  
El objetivo principal de este proyecto es estudiar la eficacia de dicho sistema mediante la 
repetición de las pruebas y la comparación de los resultados, así como tratar de mejorar este 
último con la variación de la relación entre el peso, el tamaño de alúmina, la presencia inicial 
de hierro y la adición de un aditivo para el proceso. 
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Abstract 
 
The use of nanoparticles of zero-valent iron (nZVI) is being studied as a solution to the 
contamination of soil and groundwater due to its versatility in the decontamination of 
different types of pollutants. Since the chemical production of the particles still remains 
excessively expensive, the possible creation of the product through a mechanical system is 
now being studied. 
The process, which basically reduces the size of iron particles by crushing them through 
grinding, has already been studied for some time and the latest developments show that the 
addition of a ceramic material during the grinding process reduces the size of about 80% of the 
particles to below one micron. The main goal of this project is to study the effectiveness of the 
aforementioned system by repeating the tests and comparing the results, as well as trying to 
improve the latter with the variation of the ratio of weight, alumina size, initial presence of 
iron and the addition of an additive to the process. 
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1. Introducción 
 
1.1. Contaminación de los suelos 
 
1.1.1. Origen de la contaminación 
La contaminación del suelo y el agua a nivel mundial es cada vez mayor y esto es  consecuencia 
de la introducción de contaminantes en los mismos, esta introducción deriva del uso extendido 
de productos químicos y la masiva generación de residuos dada durante las décadas de los 70, 
80 y 90. Esto ocurría porque la mayoría de las industrias usaban tecnologías antiguas o aun en 
desarrollo que introducían residuos bajo tierra.  
 
 
 
Figura 1: Contaminación de los acuíferos subterráneos 
 
Los contaminantes son cualquier líquido, solido o mezcla que sea potencialmente peligroso 
para cualquier ser vivo. El riesgo de estas substancias reside en que algunos compuestos 
químicos reaccionan más fácilmente con los tejidos vivos, pudiendo causar graves problemas 
que ponen en peligro a los organismos expuesto a dichos productos. 
Los principales productores de estos contaminantes son los residuos y las actividades 
industriales y comerciales, por ejemplo: Estaciones de servicio y petróleo, producción de 
energía, Industrias (químicas, aceites, metales pesados, electrónica,…). Hoy en día las 
industrias tradicionales (textil, madera,…) pierden fuerza mientras que los metales y minería 
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siguen siendo importantes contaminantes. En cuanto al sector servicios las pérdidas y 
accidentes en las gasolineras siguen siendo una de las principales causas de fuentes de 
contaminación. 
Gran parte del suministro de agua para uso doméstico, industrial y para el riego proviene de 
las aguas subterráneas. En España el porcentaje es muy pequeño, entorno a un 15-20%, pero 
en países en los cuales las precipitaciones son escasas o irregulares este porcentaje puede 
verse incrementado hasta un 75%. Y en lugares como estos donde el clima es muy propicio 
para la agricultura esta agua se convierte en un recurso vital. 
Las aguas superficiales se contaminan de forma mucho más fácil que las subterráneas pero con 
consecuencias mucho menos graves ya que esta agua se renueva en pequeños periodos de 
tiempo, alrededor de 3 días, mientras que los acuíferos pueden llegar a necesitar cientos de 
años. Esto hace muy complicado la purificación de los mismos. 
De esta manera, las zonas contaminadas se tratan para prevenir posibles daños en los 
ecosistemas, pero sobretodo, las aguas, ya que al tratarse de un fluido, mueve los 
contaminantes de un lugar a otro pudiendo así afectar a más zonas 
1.1.2. Remediación 
Desde 2001 la Agencia Europea de Medio Ambiente (EEA) está tomando medidas para 
controlar y prevenir lugares o zonas contaminadas y muchos países ya se están auto-
gestionando en relación con las zonas contaminadas. En el caso de otros muchos tienen 
inventarios, básicos para la vigilancia y control de las zonas afectadas o potencialmente 
contaminadas. 
También es importante definir lo que es un lugar o zona contaminada y lugar potencialmente 
contaminado: 
 El área o zona contaminada se refiere a un área bien definida donde el suelo está 
contaminado y presenta riesgos para los seres vivos y ecosistemas de forma 
demostrada. 
 Un lugar potencialmente contaminado es aquel del que se sospecha pero no ha sido 
verificado. Es decir no se ha investigado el grado de contaminación ni el riesgo que 
este supone para el medio ambiente. Se suele considerar a los vertederos, zonas 
militares y a los almacenes de substancias peligrosas como zonas potencialmente 
contaminadas. 
 
Existen diversos métodos para el tratamiento de aguas y suelos contaminados: Desde métodos 
caros que requieren la extracción del suelo de las aéreas contaminadas y transportarlos a un 
lugar donde tratarlos, hasta sistemas in-situ. Pasando por un método in-situ pasivo que 
consisten en la creación de una barrera porosa en el flujo del agua cuya eficacia reside en la 
reactividad química de los materiales que la conforman. De esta manera las substancias 
peligrosas interactúan con los materiales de la barrera y los capturan o reducen a productos 
seguros (o menos peligrosos). 
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Figura 2: funcionamiento de una PBR (permeable reactive barrier) 
 
Esta técnica in-situ pasiva se denomina PRB (permeable reactive barrier) y consiste en la 
excavación de unas “trincheras” donde se introduce un muro de material poroso con el 
material que descontaminara los contaminantes, como puede ser arena y otro material 
descontaminante. Una vez introducido se tapan para dejar la zona como en un principio. Este 
método tiene unas claras ventajas con respecto a los de extracción, como son reducción en el 
coste de transportes, prevención de la propagación de los contaminantes a través del agua, la 
disponibilidad del lugar después del proceso y que no son necesarias energías externas. 
Algunos de los ejemplos de materiales descontaminantes se pueden observar en la siguiente 
tabla: 
Tabla 1: Reactividad de materiales y método de neutralización de contaminantes 
 
 
Pero por otra parte este método también tiene sus limitaciones. Requiere que el agua 
contaminada fluya a través de la barrera, por restricciones técnicas la barrera está limitada a 
unos 15 metros de altura y a bajas profundidades, y por último, debido al complejo proceso 
biogeoquímico pueden deteriorar con el tiempo las capacidades reactivas y permeabilidad de 
la barrera reduciendo así su eficacia. 
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Pero el método más interesante en nuestro caso es el método in-situ de inyección. La mayor 
ventaja de la inyección es que se puede insertar las nanopartículas en suspensión coloidal 
directamente el contaminante en casi cualquier lugar o profundidad. 
El sistema consiste en perforar varios pozos para la extracción de unas muestras que nos 
permitan experimentar para determinar factores como la cantidad de material necesario, ver 
la efectividad del material con respecto a la muestra contaminada, probar la inestabilidad del 
terreno, y factores como el caudal y presión de la inyección. 
 
Figura 3: Pozo de distribución para el método de inyección 
Una vez determinados dichos factores se procede a la inyección del producto en toda la zona 
afectada, el producto se expande hasta abarcar toda el área contaminada abriéndose paso 
entre las porosidades del suelo contaminado gracias a su pequeño tamaño. Por supuesto 
existen diferentes métodos de inyección, método que también será determinado dependiendo 
de las condiciones del terreno previamente estudiadas. 
En el caso de este proyecto el material descontaminante que se estudiaran son las 
nanopartículas de hierro  (nZVI). 
 
1.2. Nanopartículas de hierro 
 
1.2.1. Definición 
Las nanopartículas en general se definen como las partículas de 100 nanómetros (nm) o 
menores. Los materiales a esta escala pueden tener propiedades diferentes por dos razones 
principales, porque tienen una mayor superficie respecto a la masa y por la posibilidad de que 
los electrones se comporten de forma diferente debido al efecto cuántico. 
Las partículas de valencia cero macro escala (ZVI) (Fe0) han sido reconocidas como un donador 
de electrones excelente, con una tendencia a liberar electrones en los ambientes acuáticos. 
Esto, independientemente de su tamaño de partícula, de manera que si se consigue reducir 
hasta tamaño nano obtendríamos nano-partículas de valencia cero nZVI.  
 
 
 
20 
 
Desde 1920 ya se estaba estudiado el uso de metales de valencia cero para la reducción 
selectiva en síntesis orgánicas, años más tarde en 1960 se propuso el uso de estos metales 
para el tratamiento de aguas y en 1972 se encontraron metales de valencia cero eficaces en la 
descomposición de pesticidas y compuestos orgánicos en solución acuosa. La tecnología ha 
experimentado un gran desarrollo en los últimos años gracias a la posibilidad de obtención de 
partículas cada vez más pequeñas que aumentan su área específica. 
 
1.2.2.  Aplicación 
Algunos ejemplos de la eficacia de nZVI son:  
El nitrato (NO3-), compuesto que se encuentra en los suelos de forma natural en pequeñas 
cantidades. Su concentración puede verse incrementada a consecuencia de la mala 
manipulación de abonos o fertilizantes. Y a pesar de que en pequeñas cantidades es inocuo 
para la salud humana si la cantidad llega a ser excesiva puede desarrollar enfermedades como 
la metahemoglobinemia, enfermedad en la cual la hemoglobina se transforma en 
metahemoglobina, una molécula mucho más ineficiente en el transporte de oxígeno, y esto 
puede causar daños cerebrales o incluso la muerte. 
Por lo tanto se usan las nanopartículas de hierro para la descontaminación de los nitratos en 
N2, como lo podemos observar a través de las siguientes reacciones: 
4Fe0 + NO3- + 10H+  → 4Fe
2+ + NH4+ + 3H2O      (1) 
5Fe0 + 2NO3- + 12H+ → 5Fe2+ + N2 + 6H2O      (2) 
Fe0 + NO3- + 2H+ → Fe2+ + NO2- + H2O               (3) 
2Fe0 + 2H2O + O2  → 2Fe
2+ + 4OH-                            (4) 
Fe0 + 2H2O   → Fe
2+ + H2 + 2OH-                     (5) 
 
Otro ejemplo del uso de nZVI es la eliminación de metales pesados. El cromo (VI), puede estar 
presente en el cuerpo humano en pequeñas cantidades básicas para la formación de algunas 
proteínas, glucosas y etc. En mayores cantidades puede llegar a ser cancerígeno. Así que las 
nZVI entran en contacto con el cromo formando un revestimiento de aleación Fe-Cr e 
inmovilizando el contaminante hasta 30 años. 
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Figura 4: Reducción de cromo (VI) por Fe0. 
 
1.2.3.  Ventajas 
Las ventajas de usar los nVZI son su versatilidad así como su tamaño: 
 Versátil: El requisito principal del material es que debe tratar la mayor cantidad de 
contaminantes posible:  
 
o Reducción química, que ocurre a distancias muy pequeñas a través del 
contacto con la superficie del hierro.  
o Los contaminantes orgánicos se destruyen físicamente a través de la 
degradación reductiva.  
o Muchos metales pesados y radionúclidos son inmovilizados como forma de 
eliminación.  
La eficacia de la reactividad ha sido demostrada en la eliminación/degradación de un rango 
amplio de contaminantes. Su rendimiento y tiempo varía según la reacción, por lo tanto la 
estrategia más utilizada a seguir para mejorar su eficacia es desplegar una masa de nZVI 
superior a la necesaria y reestablecerla regularmente. 
 Tamaño: su tamaño tan reducido proporciona dos ventajas claras, la primera es que 
puede fluir fácilmente por el suelo, y que su superficie es muy amplia en comparación 
con otras partículas más grande ya que cuanto más se reduce un materia su superficie 
con respecto a su masa total aumenta, y la efectividad del material es estar en 
contacto directo con la mayor cantidad de contaminante posible. 
Como se mencionó antes, el aumento del área superficial en gran medida de las partículas a 
nano escala podría aumentar el potencial reactivo de estas barreras, mejorando así su eficacia 
y reduciendo los tiempos de tratamiento. El único inconveniente es que la obtención de estas 
nanopartículas es cara, la síntesis de nano partículas necesita un mayor avance en la 
tecnología para que pueda llegar a ser lo suficientemente eficaz. De esta manera este 
proyecto, al igual que sus predecesores, tratara de optimizar este método para hacerlo más 
barato, encontrar la manera de hacerlo a gran escala  y de esta manera más viable. 
 
2. Métodos de producción 
 
Existen diferentes métodos de fabricación de nanopartículas de hierro, métodos químicos, 
métodos físicos y métodos físico-químicos. Los casos en los que se implican métodos químicos 
son más eficientes ya que el producto final es bueno. Sin embargo, debido al uso de químicos 
contaminantes y al elevado precio de fabricación en grandes cantidades, se plantea la 
posibilidad de probar otras formas. Por esta razón se ha optado por estudiar los métodos 
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físicos ya que estos usan menos contaminantes y podrían ser más baratos, a pesar de que aún 
no se obtenga un producto final de tanta calidad. 
Estos son unos ejemplos de los diferentes métodos de fabricación usados hoy en día:  
2.1. Ultrasonidos y electroquímica  
 
Consiste en adhesión eléctrica (galvanoplastia) del hierro trasladando iones metálicos desde 
un ánodo a un cátodo de platino sumergido en agua y vibrando a 20 Khz. Tan pronto el hierro 
se adhiere a la superficie se lo hace rebotar y precipita el líquido que lo contiene. Debido a la 
rapidez del proceso las partículas que se forman no superan los 20 nm de diámetro. 
2.2. Reducción por boro hidrato  
La reducción se consigue en la reacción de una mezcla de 4 partes de etanol 1 de agua de 
cloruro de hierro (III) con boro hidruro de sodio, de donde se producirá hierro de valencia cero, 
sal, hidróxido de boro e hidrógeno, como se puede observar en la siguiente reacción:  
 
2FeCl3 + 6NaBH4 + 18H2O → 2Fe
0
 + 6NaCl + 6B(OH)3 + 21H2 (6) 
 
El exceso de boro hidruro es óptimo para el crecimiento de las nanopartículas de hierro. El 
hierro comienza a aparecer tan pronto como los productos químicos se mezclan en la solución 
y precipita formando las nanopartículas con un diámetro medio de 80 nm. 
 
2.3. Reducción mediante hidrogeno de óxidos de 
hierro  
 
El principal método utilizado para la producción en grandes cantidades de nZVI es por 
reducción de los óxidos de hierro. Estos óxidos de hierro se presentan por lo general en forma 
de goetita (α-FEOOH) o hematita (Fe2O3) y se someten a grandes temperaturas que oscilan 
entre 200 y 600◦C mientras se hace pasar a través de ellos un flujo de hidrógeno. Las 
reacciones ocurren de esta manera: 
 
2FEOOH(s) + H2 (g) → 2Fe
0
(s) + 2H2O  (7) 
Fe2O3 (s) + 3H2 (g) → 2Fe
0
(s) + 3H2O   (8) 
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Este método es el que se usa a la hora de fabricar el producto hoy en día ya que es el único 
capaz de fabricarlo en cantidades lo suficientemente grandes como para usarse. Sin embargo, 
se busca otros métodos alternativos ya que este sistema necesita grandes cantidades de 
energía y se consume mucho material. Debido a esto último  la producción de nano partículas 
de hierro es poco rentable pero necesaria por culpa de la falta de competencia. El tamaño de 
las partículas oscila entre 20 y 100 nm. 
 
2.4. Molienda mecánica 
 
Una alternativa para la obtención de nanopartículas es la molienda mecánica. Las ventajas de 
este método consisten en que no requiere productos muy contaminantes, el equipamiento 
relativamente es barato y es escalable para grandes producciones. 
El proceso es el siguiente, se introducen polvo de hierro y bolas de acero en un recipiente. El 
proceso puede hacerse en seco, pero es conveniente la presencia de un líquido. Los 
recipientes se colocan en un molino planetario, el cual al hacerse girar a grandes velocidades  
somete a grandes cantidades de energía a los recipientes. Esto provoca que las bolas en su 
interior choquen entre sí, fracturando las partículas de polvo de hierro que queda atrapado 
entre las bolas al impactar. 
 
Figura 5: Molienda mecánica, el polvo de hierro es aplastado y fracturado entre dos bolas. 
 
Durante el proceso el polvo de hierro se endurece y se fractura en partículas más pequeñas, 
pero estas partículas pueden soldarse en frio y formar partículas más grandes. Este es uno de 
los mayores problemas. Por lo tanto en un momento del proceso se llega a un punto 
estacionario donde la fracturación y la soldadura se estabilizan formando partículas de un 
tamaño concreto. 
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Existen sin embargo múltiples variables que afectan a la molturación, afectando al tamaño de 
las partículas al llegar al estado estacionario. Por tanto es interesante modificar las condiciones 
para encontrar el método óptimo. En nuestro caso algunas de las variables no se podrán 
modificar así que solo se estudiaran las diferentes opciones con las que sí se pueden.  
 El tipo de molino y el recipiente: 
La maquinaria que tenemos en el laboratorio es el molino planetario de la marca Fritsch GmbH 
y el recipiente será siempre el mismo de manera que no será una de las opciones a modificar. 
 La velocidad máxima de la molienda: 
 En el nuestro caso, la máxima velocidad a la que puede llegar la máquina es 400 RPM 
(revoluciones por minuto) y esta genera el máximo de energía que se puede ejercer.  
 El tiempo de la molturación:  
El tiempo es el factor más importante, el tiempo justo para alcanzar un estado de equilibrio 
entre la fractura y la soldadura en frío de las partículas de polvo es el óptimo debido a que si 
los polvos muelen durante un tiempo más largos de lo necesario producirán algunas fases 
indeseables.  
 Tipo, tamaño de las bolas y el medio de la molturación: 
El medio debe tener una densidad adecuada de manera que las bolas pueden crear suficiente 
fuerza de impacto sobre el polvo. El tamaño de las bolas tiene una influencia en la eficiencia de 
la molturación, hay una clara tendencia de que cuantas más pequeñas sean las bolas, mayor 
porcentaje de nanopartículas se formaran. 
 La relación de peso entre las bolas y los polvos (BPR):  
La también denominada relación de carga es un factor importante, cuanto mayor sea la masa 
de bolas respecto al polvo mayor será la energía transmitida al polvo y antes se conseguirán las 
partículas deseadas, pero por otro lado, al aumentar la energía se produce mayor cantidad de 
calor lo que puede afectar a las partículas pequeñas y generar cambios de fase. Además, el 
grado de llenado del vial, también afecta ya que si se llena poco la producción es baja y si se 
llena mucho no hay espacio para el movimiento y la eficiencia baja. 
 La atmósfera de la molturación:  
Su principal utilidad es evitar la oxidación del producto o la combustión, ya que el producto es 
comburente y es peligroso que este en presencia de oxígeno. Usualmente, se introduce un gas 
inerte tal como argón o helio. 
 Agente de control del proceso:  
Su utilidad reside en evitar la soldadura en frio del producto. Existe una gama amplía de 
productos como agentes de control, el producto por el que se ha optado es el Monoetilenglicol 
(MEG).  
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- La temperatura de la molturación:  
La soldadura en frio ocurre a mayor temperatura en mayor grado, por lo tanto es un factor que 
nos preocupa, sin embargo nos mantendremos a temperaturas suficientemente bajas como 
para que un posible cambio de fase no sea un problema. 
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3. Antecedentes en el proceso de molturación  
 
En este proyecto se parte de la información que hemos obtenido de los anteriores proyectos. 
Para entender las diferentes pruebas y las diferentes variables que se modificaran en el 
presente proyecto se analizaran primero la evolución dada por los experimentos de anteriores 
proyectos. 
 Tiempo de molturación:  
En los primeros experimentos se estudió la variable del tiempo de molturación utilizando 
como material de molienda bolas de acero convencionales. En tiempos de molturación bajos el 
tamaño medio de las partículas era grande y el porcentaje de nanopartículas era bajo, 
mientras que cuando se aumentaba el tiempo se conseguían tamaños menores y mayor 
porcentaje de nanopartículas, pero llegados a un punto este porcentaje volvía a reducirse. 
Observando los resultados obtenidos se hizo un estudio con fotografías del SEM para estudiar 
las discrepancias con los tiempos diferentes. Se dedujo que en pequeños tiempos la 
molturación se aplastaban los polvos formando pequeñas placas que creaban superficies 
mayores, de esta manera el tamaño medio que se observaba era mayor. Después cuando se 
llegó a tiempos mayores se vio que estas placas se rompen formando pequeñas partículas pero 
sin llegar a ser suficiente y soldándose en frio entre ellas para volver a formar placas y reducir 
el porcentaje de partículas. 
Por tanto la solución adoptada fue añadir algún tipo de aditivo que ayudara a romper dichas 
placas. Se optó por usar Alúmina ya que su precio no es muy elevado y además al tratarse de 
un cerámico es más duro que el hierro.  
- Adición de alúmina: 
Se modificó el experimento a las siguientes condiciones: el proceso se dividió en dos etapas, en 
la primera se aplastaba el polvo para crear las placas durante 24 horas. En la segunda etapa se 
añadía alúmina al vial con la intención de romper estas placas y crear nanopartículas durante 
otro proceso de 24 horas.  
Se realizaron varios experimentos con diferentes cantidades de alúmina, donde se podía 
observar que según se añade alúmina, el porcentaje de nanopartículas aumenta hasta llegar a 
un punto máximo después del cual este porcentaje empieza  a bajar. Se determinó la cantidad 
máxima que se podía utilizar de alúmina. En los casos que se superaban los 10 gramos de 
alúmina la fricción aumentaba y de igual forma lo hacia la presión llegando a causar pérdidas 
en el vial.  
- Adicción de alúmina y tiempos de molturación:  
Se estudió también la posibilidad de modificar los tiempos de molturación una vez se añade la 
alúmina para ver los diferentes resultados, pero se observó que las 24 horas son el óptimo ya 
que con más tiempo el porcentaje volvía a bajar. 
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- Diámetro de las bolas: 
Otro de las posibles variables era el tamaño de las bolas de molienda, los resultados obtenidos 
mostraron que las bolas de acero de 1,05 mm de alto contenido en carbono y las bolas de 
acero 5 mm de bajo contenido en carbono son las que obtienen mejores resultados siguiendo 
el patrón de 24h de molienda más 24h de molienda con alúmina.   
Finalmente, en los últimos experimentos se estudiaron estas variables: 
- Variación la relación bolas-polvo: 
Se decidió disminuir el peso de las bolas ya que hasta ahora siempre se habían usado 250 g de 
bolas. Se hicieron dos experimentos en las mismas condiciones con 230 g de bolas de acero de  
0,4 mm de alto contenido en carbono siguiendo el proceso de 24 horas de molienda, añadir 
alúmina y otras 24 horas de molienda. De este experimento se obtuvieron los mejores 
resultados hasta el momento. Los resultados rondaban el 80 % de partículas por debajo de la 
micra además de ser irregulares pero no planas (lo que muestra una correcta fractura de las 
placas). 
- Variación la relación bolas-polvo: 
Tras el éxito de los experimentos anteriores se decidió seguir el mismo camino pero esta vez 
añadiendo más energía al proceso, para esto se decidió repetir los experimentos pero esta vez 
aumentando la segunda etapa de molturación de 24 a 48 horas. No se observó gran mejora en 
los resultados, de hecho fueron ligeramente inferiores a los anteriores con el sobrecoste que 
conlleva moler durante 24 horas más.  
- Cambio de material de bolas de molienda : 
Las bolas usadas hasta el momento tenían una gran concentración en carbono, lo cual, viendo 
que una pequeña parte de las partículas proviene de desprenderse de las propias bolas se 
planteó la posibilidad de usar bolas cuyo porcentaje de carbono fuese inferior al 1%. Los 
resultados no fueron tan buenos como se esperaba, las bolas eran demasiado blandas para 
procurar una rotura adecuada. 
- Cambios en el tamaño de partícula de la alúmina: 
Se decidió probar a variar el tamaño de la alúmina utilizada, en este caso se usaron alúminas 
de un tamaño de 1 µm y de 40 nm. La idea era que al usar la misma cantidad de peso hubiera 
más partículas de alúmina que en los otros experimentos. Pero los resultados no fueron nada 
satisfactorios, cuanto más disminuía el tamaño de la alúmina mayor es el tamaño del hierro 
obtenido.  
- Aumento de la cantidad de alúmina: 
Por último, en los dos últimos experimentos realizados se probó a aumentar la cantidad de 
alúmina usada en el proceso, con la intención de aumentar la energía trasmitida en el proceso, 
pero otra vez con la alúmina de 5 µm que fuese capaz de romper de forma adecuada la placas. 
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En los resultados se observó lo siguiente, con 8.04 g de alúmina se obtuvo un 78.4 % de 
partículas por debajo de la micra mientras que con 10.72 g este porcentaje disminuyó hasta 
56.8 %, de manera que el óptimo son 8.04 g de alúmina. 
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4. Objetivos y estrategias 
 
Como se ha visto anteriormente existe un sistema que con la ayuda de las nanopartículas de 
hierro sirve para descontaminar suelos contaminados y se ha visto también que la producción 
actual de este producto es muy cara. Es por esto que desde hace un tiempo se está 
investigando otros métodos de producción industrial que permitan obtener las nanopartículas 
de hierro a precios más económicos. 
El método de producción mediante molienda mecánica que se trabaja en este proyecto es de 
tipo físico, que implica el uso reducido de productos químicos contaminantes y caros de otros 
procesos. Este sistema intenta reducir partículas de hierro a partículas aún más pequeñas. 
Hasta el momento se ha conseguido un 80% de partículas por debajo de la micra y el objetivo 
de este proyecto es conseguir un 100%. Pero no solo eso, sino que además sea reproducible, 
es decir, no solo conseguirlo una vez sino que se pueda repetir y que siempre se obtengan los 
mismos resultados. En algunos casos, debido a alguna alteración involuntaria, algún accidente 
u otro factor, puede darse el caso de alcanzar el 100% pero sin que luego este experimento 
pueda repetirse, lo cual es inútil.  
En cualquier caso, no solo es importante que sea todas menores de la micra, sino que su 
tamaño medio también sea muy bajo. No es lo mismo que esté rondando las 0.9 micras a que 
este rondando las 0.2 micras, por ejemplo. 
Para esto seguiremos una serie de estrategias con la intención de mejorar el rendimiento del 
método. Se probara a reducir la cantidad de material de molienda, a eliminar el polvo de 
hierro y a añadir dispersante. 
Para asegurarse de que existe una capacidad de repetición se repetirán las pruebas necesarias 
y se repetirán también las mediciones. Para comprobar que los resultados son buenos se 
estudiara la calidad de los resultados láser para contrastar su fiabilidad. 
Por último, en el caso de que no se alcance el objetivo principal de reducir el porcentaje de 
partículas por debajo de la micra, se han de plantear  vías o métodos alternativos. El propósito 
de estas vías o métodos alternativos es ofrecer un punto de partida a proyectos posteriores. 
Todo gracias a los resultados de los experimentos de este proyecto, que muestren una 
tendencia a reducir el tamaño de las partículas y de esta manera un camino a seguir en los 
nuevos experimentos.  
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5. Procedimiento experimental 
 
5.1. Materiales: 
 
5.1.1. Polvo de hierro 
Polvo de hierro de marca BASF con denominación CIP “carbonyl iron poder” calidad SM sin 
revestimiento con un diámetro medio de 3 µm. Se aplica principalmente a la metalurgia. Fue 
donado por la compañía para la realización de este estudio. 
Tabla 2: Propiedades del polvo de hierro 
Fabricante Modelo Femin Omax Nmax Cmax 
BASF CIP SM 99,0% 0,55% 0,1% 0,1% 
 
5.1.2. Materiales de molienda: bolas  
Para el proyecto se ha usado siempre las mismas bolas como resultado del anterior proyecto 
por que mostraron los mejores resultados. El material de molienda de referencia S110 tiene un 
contenido alto de carbono, alrededor de un 1%. Las bolas fueron donadas amablemente por la 
empresa Pometon España.  
Diámetro medio de la bola: 0,4 mm  Referencia: S110 shots  Dureza:40-51 HRC 
Tabla 3: Composición química de las bolas de acero S110 
Elemento P S Mn Si C 
 < 0,05 % < 0,05 % 0.60 – 1,20 
% 
0.40 – 1,20 
% 
0.85 – 1,20 % 
 
5.1.3. Materiales de molienda: alúmina 
La alúmina utilizada durante el proceso es de la marca PRESI S.A. de los tamaños medios 
de 3 y 5 µm y tiene las siguientes propiedades: 
 
Tabla 4: Propiedad de Alúmina 
Producto Formula Peso 
molecular 
Densidad 
(ρ 20ºC) 
Viscosidad 
dinámica 
(μ 20ºC) 
Punto de 
ebullición 
 
Punto de 
fusión 
 
  g·mol-1 g·cm-3 cP ºC ºC 
Alúmina Al2O3 101,96 3,95 16,2 2.977 2.072 
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5.1.4. Agente de control: Monoetilenglicol (MEG) 
El agente de control usado para el procedimiento en líquido es el monoetilenglicol (MEG) de la 
marca Scharlab S.L, sus propiedades son las siguientes: 
Tabla 5: Propiedad de Monoetilenglicol 
Formula Peso 
molecular 
Densidad 
(ρ 20ºC) 
Viscosidad 
dinámica 
(μ 20ºC) 
Punto de 
ebullición 
 
Punto de 
inflamación 
 
Solubilidad 
en agua 
 g·mol-1 g·cm-3 cP ºC ºC  
OHCH2CH2OH 62,07 1,113 16,2 197,3 111 miscible 
 
5.1.5. Material de seguridad 
Es necesario utilizar: Guantes de látex, bata, gafas de seguridad y mascarilla de clase FFP3. 
5.1.6. Material de medida 
Es necesario utilizar: Vaso de precipitado 250ml, embudo de vidrio, pipeta 10ml y matraz 
aforado 250ml, balanza granataria digital y balanza analítica con capacidad máxima de 120g 
con resolución de 0,0001g 
5.1.7. Material de limpieza 
Es necesario utilizar: Esponja, limpiador ultrasonidos, frasco lavador 1000ml,  kit de compresor, 
secador, etanol 96% y etanol absoluto. 
5.1.8. Otros aparatos y herramientas 
Es necesario utilizar: pipeta Pasteur 3ml, punzón, imán circular, bombona de argón, espátula 
cuchara, llave Allen 5mm, botella de almacenamiento 500ml con boca de rosca, contador y 
medidor enchufe, tubo de ensayo de material plástico con tapón, gradilla para tubos, tubo 
flexible con adaptador de válvula y manorreductor. 
 
5.2. Descripción de aparatos 
 
5.2.1. Molino planetario 
Nuestro molino es de la marca FRITSCH y del modelo PULVERISETTE 5.  
Para lograr triturar materiales en un molino planetario, el vial de la molienda gira disco 
principal mientras que el vial gira sobre su propio eje haciendo que las bolas y el polvo que 
contiene el recipiente giren rápidamente en la dirección opuesta. Esta rotación superpuesta 
somete al material dentro de los viales a fuertes fuerzas de Coriolis, lo cual genera grandes 
cantidades de energía gracias a las fuerzas de impacto y fricción.  
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Figura 6: Molino planetario con 4 viales y los sistemas de fijación 
Estas son las características técnicas de molino planetario: 
Tabla 6: Características del molino planetario Pulverisette-5. 
Proceso de 
molturación 
Molturación 
en gas 
inerte 
Velocidad 
de 
rotación 
Ratio de 
transmisión: 
Vial/Disco 
planetario 
Aceleración 
centrífuga 
 
Dimensiones 
W x D x H 
Peso 
  rpm  g = 9,81 
m/s2 
Cm Kg 
Seco/ 
Húmedo 
Sí 50 - 400 i = 1: -2,19 22 g 58 x 67 x 57 
cm 
120 
 
El molino permite colocar hasta cuatro viales. Cada uno de ellos tiene un sistema de fijación 
(Safe-Lock) propio que le permite estar sujeto a cualquier velocidad de molienda.  
5.2.2. Viales del molino planetario 
La composición de los viales se muestra en la Tabla 12. Hay que señalar que con esta 
composición se evita la contaminación del polvo. Además las tapas disponen de válvulas que 
permiten la entrada y salida de gases, lo cual facilita el trabajar con diferentes tipos de 
atmósfera. 
Tabla 7: Características del vial 
Producto Material Dureza C Mn 
 
S P 
  HRB % % % % 
Vial AISI 1045 84 0,42 – 0,50 0,60 – 0,90 <0,05 <0,04 
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5.2.3. Tamizadora vibratoria 
La tamizadora disponible en el laboratorio del grupo de investigación en la ETSEIB es de la 
marca FRITSCH y del modelo ANALYSETTE 3 SPARTAN. Puede tamizar en seco o húmedo, la 
acción del tamizado es de dos dimensiones y la amplitud de vibración está entre 0,5 y 3mm. 
La costura del tamiz está grabada con láser sin soldadura, evitando la posible pérdida en el 
tamiz. El material de la tapa de sujeción es poliamida (transparente) que permite observar el 
proceso de tamizado. 
 
Figura 7: Tamizadora vibradora 
 
5.3. Procedimiento para la molienda y extracción de 
la suspensión. 
 
El procedimiento de fabricación de las partículas seguido en este proyecto varía según los 
aspectos que se mencionaran en cada experimento pero se puede determinar un 
procedimiento estándar que seguiremos en todo los casos. A continuación se describen los 
diferentes pasos: 
5.3.1. Primera etapa 
En la primera etapa se transforma el polvo de hierro en partículas más pequeñas y planas. Este 
procedimiento se hace durante 24 h ya que como se ha demostrado en proyectos anteriores, 
es el óptimo a la hora de llegar al estado estacionario de dichas partículas. 
1º paso: Siempre, en cualquier etapa de los experimentos el primer paso es ponerse la 
protección: guantes de látex, la bata, las gafas de seguridad y la máscara. 
2º paso: Se coloca el vial en la balanza electrónica y se pulsa el botón de tarar. Cuando marque 
0 g  se empiezan a añadir bolas de acero S110 hasta alcanzar el peso deseado, en este caso 230 
g.  
3º paso: Se recorta un el papel de la revista, se pone sobre la bandeja de la balanza analítica y 
se tara. A continuación, se pone el polvo con ayuda de la espátula sobre el papel hasta alcanzar 
los 1,5 g. Se extrae el papel y se vierte el hierro dentro del vial. 
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4º paso: Se vierten 100 ml de Monoetilenglicol (MEG) en el vial usando un vaso de precipitado 
para medir y se remueve para que se mezcle correctamente. 
5º paso: Se coloca la junta tórica de goma a la ranura del vial, se cierra la tapa, se coloca sobre 
la mordaza de cierre y se aprieta con la ayuda de una llave Allen, con cuidado de ir ejerciendo 
fuerza por igual en ambos tornillos para que la tapa no quede inclinada.  
6º paso: Se abre el cierre  de la botella de argón hasta que el  manorreductor indique 
100l/min, luego se abre la segunda válvula de gas hasta que indique 0,5 bares. Se conecta el 
tubo de argón a una de las válvulas y la otra se presiona con un punzón para mantenerlo 
abierto y así dejar salir al aire durante 40 segundos. Luego se extrae el punzón y la válvula al 
mismo tiempo (es recomendable probar que los dos viales no pierden gas). Finalmente, se 
pone los tapones a la válvula. 
7º paso: Se colocan los viales sobre las bases correspondientes y de forma paralela para que el 
peso este equilibrado, al igual que las mordazas, que se colocaran la una contrapuesta a la otra 
(figura X). Se  cierran las mordazas todo lo fuerte posible ya que será lo que mantenga el vial 
en su lugar cuando esté sometido a grandes fuerzas. Por último, se baja la tapa del molino 
planetario. 
8º paso: Se enchufa a través del contador eléctrico para asegurarnos de que no han habido 
cortes de luz. Se muele durante 24 horas, pero para evitar el sobrecalentamiento se hacen 
paradas de 25 minutos. De manera que se ponen 47 repeticiones tanto en la molienda como 
en los paros ya que la primera molienda cuenta como la 0. Por último se pone a 400rpm y se 
aprieta “on”. Para asegurarse de que no hay ningún problema y está todo bien colocado, se 
espera hasta que se acelera del todo y no haga ningún ruido extraño (en caso de percibir algo 
extraño, parar la maquina). 
5.3.2. Segunda etapa 
En esta etapa se pretende romper las partículas planas en partículas más pequeñas. Esto de 
consigue añadiendo partículas de alúmina que es un material más duro que el hierro: La 
alúmina choca contra las partículas de hierro planas rompiéndolas y obteniendo así partículas 
más pequeñas. 
El primer paso es el mismo mencionado en la primera etapa. 
2º paso: Tras asegurarse de que no ha habido ningún corte de luz se abre la tapa del molino, se 
quitan los tapones de las válvulas y se libera la presión acumulada. Se debe de tener 
precaución pues la presión del interior puede expulsar por la válvula partículas pequeñas. Se 
aprieta las válvulas con un punzón liberando el gas y con un papel se limpia cualquier pérdida 
de líquido que pueda haber.  
3º paso: Se sueltan la mordaza y se extrae el vial, con ayuda de la llave Allen se aflojan los 
tornillos y se quita la tapa. 
4º paso: Se pesa la cantidad de alúmina deseada en este caso 8.04 g. Después se siguen los 
pasos a partir del 5º descritos en la anterior etapa ya que la molienda seguirá el mismo 
proceso. 
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5.3.3. Tercera etapa 
La última etapa consiste en la extracción de la solución de nanopartículas, y la separación de 
los elementos de molienda (bolas S110 y alúmina) para su posterior análisis.  
Los pasos 1º, 2º y 3º son iguales al apartado anterior.  
4º paso: Se vierte el contenido del vial sobre el tamiz previamente puesto en la tamizadora. 
Con ayuda de MEG y las vibraciones de la tamizadora se filtra al recipiente inferior la solución 
de nanopartículas separando así las bolas. Una vez hecho esto se vierte esta solución con 
ayuda de un embudo a un recipiente de 250ml, si no es suficiente se rellena lo que falte con 
MEG. Después se guarda en una botella adecuadamente etiquetada ya que no se usara todo a 
la hora de caracterizar. 
5º paso: Para obtener una pequeña muestra de partículas sin alúmina se extrae con ayuda de 
una pipeta 1 ml y se introduce en tubo de ensayo con etanol. Se mezcla hasta que se obtenga 
un color oscuro homogéneo y se acerca al imán, el hierro se aglomera cerca del imán dejando 
el resto del líquido la suspensión de alúmina, con otra pipeta se extrae el líquido y se vuelve a 
llenar de etanol. Se repite este proceso hasta que el líquido, después de aglomerar el hierro en 
el imán, este limpio (4-5 veces). 
 
5.4. Caracterización de la suspensión. 
 
Una vez se obtienen el producto del experimento, es necesario comprobar su calidad. Con la 
caracterización se obtienen datos como el tamaño medio de las partículas o el porcentaje de 
partículas por tamaño. También el porcentaje de partículas que existen por debajo de la micra, 
una medida relevante en este proyecto ya que el principal objetivo es conseguir un porcentaje 
del 100%. 
 
5.4.1. Análisis de tamaño de partícula mediante técnica de 
difracción láser 
Descripción de la técnica: 
La difracción láser es una técnica de análisis de la distribución granulométrica de una muestra 
de partículas en un medio líquido.  
 
Figura 8: Vista esquemática de un analizador mediante difracción láser 
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Una muestra desagregada limpia se dispersa en un fluido portador. Las partículas producen la 
difracción de un rayo láser dirigido a través del fluido. Al hacer pasar un rayo láser 
monocromático expandido a través de una muestra pulverizada la luz se difracta y se produce 
una figura de difracción de simetría radial en el plano focal de la lente. El ángulo de dispersión 
es inversamente proporcional al tamaño de las partículas, en tanto que la intensidad de la 
dispersión es proporcionar al número de partículas. Cuando las partículas tienen tamaños 
diferentes, la figura de difracción obtenida se basa en una superposición de imágenes. A partir 
de esta figura de difracción se obtiene la distribución granulométrica de la muestra mediante 
una serie de tratamientos y aproximaciones matemáticas. 
El analizador de partículas que usamos es de la marca Beckman Coulter y el modelo LS 13 320. 
 
Figura 9: Analizador de partículas conectado con el ordenador de cálculo 
El procedimiento para llevar a cabo el análisis de laser diffraction se realiza de la siguiente 
manera: 
Antes de analizar, el tubo de ensayo se coloca dentro del baño de ultrasonidos durante 5 
minutos con el objetivo es desaglomerar las partículas. Una vez finalizado, se agita 
fuertemente el tubo hasta que la solución presente un aspecto homogéneo. Con ayuda de una 
pipeta se añade una gota en el alimentador de la máquina. 
El PIDS (Polarisation Intensity Differencial Scattering) cuando se añade la gota este va 
aumentar. Para garantizar un correcto análisis de muestra, el rango del PIDS debe estar entre 
40% y 50%. Si supera a este valor, se debe limpiar la máquina y comenzar de nuevo.  
5.4.2. Análisis de la morfología por microscopía electrónica 
de barrido 
El microscopio electrónico de barrido (Scanning Electron microscopy, SEM, en inglés) es un 
instrumento capaz de ofrecer un variado rango de informaciones procedentes de la superfície 
de la muestra. El funcionamiento del SEM se produce al hacer incidir un delgado haz de 
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electrones acelerados, con energías desde unos cientos de eV hasta unas decenas de KeV, 
sobre un área de la muestra opaca a los electrones. Este haz se focaliza sobre la superfície de 
forma que realiza un barrido siguiendo una trayectoria de líneas paralelas. 
La interacción del haz incidente y la muestra produce dos tipos de radiaciones: Los electrones 
secundarios y los electrones retrodispersados. La intensidad de ambas emisiones varía en 
función del ángulo que forma el haz incidente con la superfície del material. 
La señal emitida por los electrones y radiación resultantes del impacto se recoge mediante un 
detector y se amplifica para cada posición de sonda. Las variaciones en la intensidad de la 
señal, que se producen conforme la sonda barre la superficie de la muestra, se utilizan para 
variar la intensidad de la señal en un tubo de rayos catódicos que se desplaza en sincronía con 
la sonda. De esta forma existe una relación directa entre la posición del haz de electrones y la 
fluorescencia producida en el tubo de rayos catódicos. El resultado es una imagen topográfica 
muy ampliada de la muestra. 
 
Figura 10: microscopía electrónica de barrido 
El equipo utilizado fue un SEM Zeiss modelo sigma, situado en la fundació Centre Tecnològic 
de Manresa CTM. 
 Preparación de la muestra para observación: Con ayuda de una fresadora mecánica se 
hace una circunferencia de poca profundidad en la cara plana de un disco de aluminio. 
A continuación se vierten unas gotas de la suspensión en la concavidad circular. Se 
pone la pastilla dentro de un horno y calienta hasta que evapore el etanol por 
completo. 
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6. Resultados 
 
En este apartado se analizarán los resultados obtenidos gracias a las dos técnicas de 
caracterización explicadas previamente, que son el tamaño de partícula por difracción láser y 
las imágenes de morfología de las partículas mediante SEM. 
Los resultados del láser que se obtienen muestran la distribución de las partículas según su 
tamaño promedio, pero este dato puede analizarse de dos maneras: por volumen y por 
número.  
Se analizaran las dos maneras ya que ambos resultados son interesantes y nos ayudan a 
hacernos una idea del tamaño real de las partículas. Cuando se calcula la distribución por 
volumen se obtiene un tamaño medio mayor, ya que cuanto mayor sea la partícula mayor será 
su volumen. Es decir que para igualar una partícula grande hace falta muchas pequeñas, por 
cada orden de magnitud del tamaño promedio el volumen aumenta 1000 veces.  
Por otro lado cuando se calcula la distribución por número, las partículas grandes suponen un 
porcentaje menor ya que se cuentan por partículas de la muestra y no por su volumen. Esto 
ayuda a ver si existen muchas partículas grandes en la muestra o no. De todas formas, si 
alguna vez se comercializase el producto se vendería por peso (ya que venderlo por partículas 
sería imposible). Por lo tanto, la distribución por volumen es la más interesante. 
En La caracterización por láser se realizan tres medidas de la misma muestra, para así 
contrastar que siempre se mantiene los resultados. En algunas ocasiones incluso se vuelven a 
hacer otras tres repeticiones con otra muestra ya que puede suceder que la maquina estuviera 
sucia el día que se hizo la primera prueba, o mal ajustada o incluso algún otro problema que 
estropee los resultados. 
Por otro lado, las imágenes del SEM pueden ayudar a certificar y comparar los resultados del 
láser. En estas imágenes se observan las partículas y tenemos (dependiendo del aumento de la 
imagen) una medida de referencia que nos permite comparar a dichas partículas con la 
referencia. En este caso se estudiaran las imágenes con 20.000 aumentos por dos razones, la 
primera es que nos permite ver un grupo grande de partículas y la segunda es que la medida 
de referencia es una micra. Esta medida es exactamente el tamaño máximo de las partículas 
que se está intentado conseguir, haciendo fácil, por tanto, la comparación.  
6.1. Experimentos con adición de alúmina 
 
6.1.1. Experimento NA 82 
El experimento NA 82 fue realizado en mayo de 2015 durante la realización del anterior 
proyecto, y como fue el mejor resultado se analizara también como punto de partida en este 
proyecto. 
Este experimento sigue el procedimiento estándar. 
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Tabla 8: Condiciones experimento NA 82 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 82 230 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
 
Estos fueron los resultados expuestos: 
 
Tabla 9: Resultados experimento NA 82 
Difracción láser 
Experimento Tamaño Promedio Ø Mediana Ø < 1 µm 
 µm µm % 
NA 82 (8,04 g 
Alúmina) 
0,73 0,67 78,4 
 
 
Figura 10: Imagen de diferencial de volumen de difracción láser del NA 82 
Como se puede ver en estos resultados la media es un tanto elevada pero el porcentaje de 
partículas por debajo de la micra es realmente bueno, el mejor alcanzado hasta el momento 
de iniciar este nuevo proyecto. 
Además en este nuevo proyecto se analizan más a fondo algunos resultados de este 
experimento que no se pudieron contemplar durante el desarrollo del anterior. Estos nuevos 
resultados extraídos del Anexo 1 ayudan a complementar la información de los resultados y 
facilitan la comparación con los posibles experimentos venideros.  
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Figura 11: Medias distribución por número NA 82 
La media obtenida de las imágenes de SEM son bastante mejores que la de los resultados 
laser, lo cual tampoco es malo ya que las imágenes son más fiables. Por tanto, y viendo los 
buenos resultados de este experimento se decide repetir el formato en más experimentos 
para comprobar su repetitividad. 
 
6.1.2. Experimento NA 84 
Se decide repetir el experimento NA 82 igual para obtener más muestras y así poder comparar 
los resultados, ya que hasta el momento se trata del método con mejores resultados. Hay que 
asegurar que los resultados se mantengan  estables en los diferentes experimentos para saber 
si es reproducible.  
 
El experimento se hace en las siguientes condiciones, que son las determinadas en el 
procedimiento estándar: 
 
Tabla 10: Condiciones experimento NA 84 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 84 230 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
 
Resultados: 
 
Empezaremos por superponer las curvas de distribución y observamos que los resultados son 
prácticamente iguales: 
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Figura 12: Superposición distribución por volumen NA 84_13,14,15 
 
 
Figura 13: Superposición distribución por numero NA84_13,14,15 
 
 
Figura 14: Superposición distribución por volumen NA 84_10,11,12 
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Figura 15: Superposición distribución por volumen NA 84_10,11,12 
 
Tabla 11: Resultados experimento NA 84 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 84 1 0.525 0.448 100 100 
NA 84 2 0.522 0.448 100 100 
NA 84 3 0.526 0.452 100 100 
NA 84 4 0.453 0.390 100 100 
NA 84 5 0.445 0.386 100 100 
NA 84 6 0.448 0.388 100 100 
NA 84 Media 0.4865 0.4186 100 100 
 
Como podemos observar en la tabla los resultados del láser muestran un tamaño medio 
bastante similar en todas las pruebas lo cual hace más fiables los resultados. Además,  según el 
porcentaje hay un 100% de partículas menor de la micra. 
 
Por lo tanto se presentan dudas de si el experimento es reproducible o no ya que en las dos 
experimentos NA 82 y NA 84, los resultados son bastante diferentes. En el ultimo los 
resultados son bastante mejores, lo cual sería una buena noticia, pero demasiado diferentes 
con casi un 20% de partículas más por debajo de la micra y X menos de tamaño promedio. 
Asique se opta por seguir probando el mismo experimento más veces con tal de obtener más 
resultados para perderlos comparar y encontrar así si cuál de los resultados es el que se repite 
más para determinarlo como el bueno. 
 
El láser en ocasiones puede fallar por lo tanto es importante contrastar los resultados con 
imágenes del SEM del producto.  
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Figura 16: SEM NA 84_11 
 
 
 
Figura 17: SEM NA 84_12 
 
 
La imagen muestra dos cosas muy interesantes, la primera es la homogeneidad del producto, 
es decir, la mayoría de las partículas son similares en tamaño y forma. Además no 
encontramos “flakes” (partículas planas) que mostrarían una ausencia de rotura de los 
mismos. La segunda es que, como se puede comparar con la referencia de una micra, ninguna 
partícula es más grande de una micra. La mayoría rondan la media micra confirmando así que 
los resultados del láser y el SEM son coherentes. 
 
Si este experimento se puede reproducir siempre se habrían alcanzado los objetivos del 
proyecto, pero solo con este experimento no es suficiente para confirmarlo. Por lo tanto se 
decide seguir reproduciéndolo a la par que se prueban otros métodos que puedan igualar o 
mejorar los obtenidos hasta ahora. 
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Figura 18: Medias distribución por numero NA 84 
Aquí se observa el grafico con los resultados de las pruebas de veracidad del láser, donde se 
contraponen las medias del láser con las medias sacadas gracias a las imágenes del SEM. Con 
este grafico podemos ver que los resultados reales de las partículas son menores que los del 
láser, a pesar de que sigan una cierta similitud y no distan demasiado. A demás de que 
confirman en todo los casos el 100% de partículas debajo de la micra.  
 
Solo queda seguir repitiendo el experimento para determinar cuáles son los buenos 
resultados. 
 
6.1.3. Experimento NA 86 
En este experimento se sigue el mismo proceso que en el NA 84: 
 
Tabla 12: Condiciones experimento NA 86 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 86 230 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
Resultados: 
 
En la primera grafica se ve claramente que en la distribución por volumen la media y el 
máximo es mucho mayor. Sera necesario observar otros resultados del mismo experimento 
para determinar lo sucedido. 
 
 
 
45 
 
 
Figura 19: Superposición distribución por volumen NA 86_4,5,6 
 
 
Figura 20: Superposición distribución por número NA 86_4,5,6 
 
En esta segunda muestra los resultados concuerdan más entre si y aparentemente el 100% de 
las partículas se encuentra debajo de la micra.  
 
 
Figura 21: Superposición distribución por volumen NA 86_7,8,9 
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Figura 22: Superposición distribución por número NA 86_7,8,9 
 
 
Tabla 13: Resultados experimento NA 86 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm %  
NA 86 1 0.836 0.457 73.6 98 
NA 86 2 0.845 0.464 73.1 97.9 
NA 86 3 0.86 0.460 71.7 97.8 
NA 86 4 0.510 0.441 100 100 
NA 86 5 0.503 0.440 100 100 
NA 86 6 0.514 0.447 100 100 
NA 86 Media 0.678 0.4515 86.4 98.95 
 
 
A pesar de que los dos resultados del láser disten un poco vemos que ambos casos en cuanto a 
número de partículas el promedio es bastante parecido. Esto probablemente quiere decir que 
alguna partícula de tamaño bastante superior apareciera en la primera muestra, haciendo 
aumenta así su promedio por volumen pero manteniendo similar el promedio por número (es 
por esto interesante tener la distribución por numero también para contrastar los resultados). 
 
Aun así  primero habría que contrastar los resultados con las imágenes del SEM. 
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Figura 23: SEM NA 86_09 
 
 
 
Figura 24: SEM NA 86_10 
 
 
La imágenes parecen confirmar lo que muestra el láser, aunque no se vea ninguna partícula 
realmente grande (alrededor de la micra o mayor) sí que se ven partículas algo mayores. 
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Figura 25: Medias distribución por numero NA 86 
Si se comprueban las medias tanto del láser como del SEM vemos que es más constante, 
aunque varíe ligeramente entre si todos los resultados del mismo método se mantienen 
constantes. A diferencia del experimento anterior que encontramos diferencias más grandes 
entre las mismas muestras del láser o los resultados del SEM. Sin embargo, parece que en la 
primera muestra según el volumen el porcentaje está lejos de 100% y está más cerca de los 
80% del experimento NA 82, por tanto aunque parece que los resultados se asemejen más a 
los del NA 84 algunas variaciones se parecen al NA 82. Esto deja la única opción de seguir 
probando y comprobando más resultados para aclarar lo sucedido  
 
6.1.4. Experimento NA 90 
Se vuelve a probar el formato de NA 84 una última vez para aclarar un poco más los 
resultados. 
 
Tabla 14: Condiciones experimento NA 90 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 90 230 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
 
Resultados: 
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Figura 26: Superposición distribución por volumen NA 90_1,2,3 
 
 
Figura 27: Superposición distribución por número NA 90_1,2,3 
 
 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 90 1 0.906 0.550 66.4 96.1 
NA 90 2 0.877 0.526 70.5 96.6 
NA 90 3 0.870 0.528 71.4 96.6 
NA 90 Media 0.8843 0.5346 69.43 96.43 
 
Tabla 15: Resultados experimento NA 90 
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Estos resultados parecen más los que se obtuvieron antes, rondando el 70 % de partículas por 
debajo de la micra respecto al volumen. Parece que este es el resultado más constante en 
estos experimentos y el NA 84 una excepción que no podemos repetir de forma constante. 
 
El NA 84 es el único que las dos muestras están por debajo al 100% de la micra, en todos los 
demás casos ronda el 70-80%. Aunque en este caso sería recomendable tomar otra muestra y 
probarla en el láser.  
 
 
 
 
Figura 28: SEM NA 90_13 
 
 
 
 
Figura 29: SEM NA 90_14 
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Sin embargo es curioso que en la mayoría de las imágenes del SEM aparentemente las 
partículas sean realmente pequeñas y bastante lejos de tener algunas mayores de la micra. Por 
lo tanto para estudiar y entender mejor los resultados del formato de los experimentos del NA 
84 se estudiaran los resultados de la investigación de fiabilidad hecha sobre la calidad de los 
resultados de estos experimentos medidos desde las imágenes del SEM comparados con los 
resultados del láser. 
 
 
 
Figura 30: Medias distribución por numero NA 90 
En el grafico se ve que la media de las partículas medidas en la imagen del SEM son muy 
similares a las de los otros experimentos, pareciendo que lo único que dista claramente de 
unos resultados a otro son los resultados laser. 
 
6.1.5. Conclusiones de los experimentos con procedimiento 
estándar 
 
 
Tabla 16a: Resultados comparativa NA 82/84/86/90 
 
 
 
 
 
media 1 (µm) SEM media 2 (µm) SEM media 3 (µm) SEM
NA 82 0.312688 0.363312 0.277008
NA 84 0.201776 0.248464 0.290336
NA 86 0.244832 0.274704 0.2512
NA 90 0.235216 0.262352 0.30776
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Tabla 16b: Resultados comparativa NA 82/84/86/90 
 
 
 
Si observamos todos los resultados juntos se ve claramente que los resultados del 
experimento NA 82 son mayores, tanto la media por número de la distribución como la media 
obtenida de las imágenes del SEM. Pero el resto, es decir, el NA 84, 86 y 90 son iguales 
prácticamente en las medias del SEM y muy similares (un poco mayor el NA 90) en las 
distribuciones por número. 
 
 
 
Figura 31: Medias distribución por numero NA 82/84/86/90 
En esta última imagen se puede ver claramente lo mencionado, el NA 82 es el que tiene mayor 
media, seguido por el NA 90, pero en cuanto a la media del SEM los tres últimos son 
prácticamente iguales, rondando 0,25 micras.  
 
Sería recomendable probar otra muestra en el láser de cada uno de los experimentos cuando 
este esté arreglado. Pero parece que siguiendo los resultados obtenidos por el SEM son más 
fiables y muestran que se superan con creces los objetivos del proyecto. Por un lado la media 
de las partículas obtenidas por el método estándar ronda las 0,25 micras y por otro, todas las 
partículas medidas en las imagen del SEM son menores a una micra, un 100% de partículas por 
debajo, el más importante de los objetivos. 
 
6.1.6. Fiabilidad de los resultados láser  
Tras verse ciertas discrepancias en algunos de los resultados del láser se decide realizar un 
estudio comparando los resultados del láser con medias de tamaño de partícula obtenida de 
las imágenes del SEM. La metodología del estudio es la siguiente: 
media (µm) laser 1 
numero
media (µm) laser 2 
numero
media (µm) 
laser 3 numero
media (µm) 
laser 4 numero
media (µm) 
laser 5 
numero
media (µm) 
laser 6 
numero
NA 82 0.545 0.587 0.621 0.503 0.508 0.513
NA 84 0.448 0.448 0.452 0.39 0.386 0.388
NA 86 0.457 0.464 0.46 0.441 0.44 0.447
NA 90 0.55 0.526 0.528
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Se obtiene una media de 50 partículas, y se calcula la media de total de la muestra. La media 
total de muestra se obtiene de esta manera: primero, se mide la distancia más corta y más 
larga de una partícula, se suman las medidas y se dividen entre dos, de esta manera 
obtenemos una media de una partícula pero en pixeles. Para medir las muestras se ha usado la 
herramienta de medición de programa Photoshop, de manera que las medidas de distancia se 
obtienen en pixeles. Lo transformamos a micras usando la distancia de referencia, en este caso 
esta distancia es 6,25 pixeles.  
 
Este proceso se repite 50 veces, se suman todas estas medias y se dividen por el número de 
partículas medidas, las 50 mencionadas. De esta manera se obtiene la media de la muestra. 
Por cada experimento se obtienen tres medias de muestra. Esto se repite hace con cada uno 
de estos experimentos: NA 82, NA 84, NA 86 y NA 90. 
Todos los cálculos del estudio se encuentran en el Anexo 1. Los resultados han sido utilizados 
en el análisis de cada experimento correspondiente en la tabla 16 y en las figuras 11, 18, 25, 30 
y 31. 
 
Con todos los resultados juntos podemos ver una cosa clara, la proporción entre los resultados 
del láser y de las imágenes del SEM siempre se mantienen, con lo cual no parece que el láser 
falle y de valores aleatorios o muy diferentes entre sí. Pero si comparamos con los resultados 
de las medias del láser, estas están un poco por encima. De manera que a la hora de 
considerar únicamente los resultados del láser, nos pueden dar una idea aproximada de la 
media, sabiendo siempre que estos resultados son ligeramente superiores a la realidad.  
De esta manera los resultados que cumplan con los objetivos en el láser serán muy 
interesantes de estudiar más detenidamente ya que probablemente sean muy buenos. En el 
caso de los que estén muy cerca, también será interesante, puesto que en realidad puede que 
estén por debajo de la media esperada aunque sea por poco. 
 
 
6.2. Experimento sin polvo de hierro: NA 85 
 
Se decide comprobar si las partículas conseguidas provienen de las propias bolas de molienda 
al chocar entre si y desprenderse de las mismas, para ello de hace un experimento en las 
mismas condiciones que el estándar pero sin polvo de hierro. 
 
Tabla 17: Condiciones experimento NA 85 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 85 230 g 
S110 
x 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
 
Resultados:  
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Figura 32: Superposición distribución por volumen NA 85_4,5,6 
 
 
Figura 33: Superposición distribución por número NA 85_4,5,6 
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Figura 34: Superposición distribución por volumen NA 85_7,8,9 
 
 
Figura 35: Superposición distribución por número NA 85_7,8,9 
 
Se observa una gran diferencia entre los resultados de la primera muestra y la segunda 
muestra. Esto se ve claramente en las tablas de los resultados medios y los porcentajes 
inferiores a la micra. Es probable que alguna de las veces el láser haya fallado. En ocasiones los 
resultados laser fallan no porque el aparato este mal sino porque no se ha limpiado bien o 
sencillamente no se ha ajustado correctamente.  Está claro que esta información no muestra 
nada decisivo y será necesario contrastarlo con las imágenes del SEM. 
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Tabla 18: Resultados experimento NA 85 
 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 85 1 2.03 1.172 10.1 50.5 
NA 85 2 2.09 1.250 8.18 43.3 
NA 85 3 2.188 1.316 6.6 37.4 
NA 85 4 0.698 0.484 90 99 
NA 85 5 0.692 0.485 90.6 99.1 
NA 85 6 0.694 0.483 90.1 99.1 
NA 85 Media 1.3986 0.865 49.26 71.4 
 
Estudiamos las imágenes del SEM como hemos dicho para ver qué resultados son los buenos. 
 
Figura 36: SEM NA 85_07 
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Figura 37: SEM NA 85_08 
 
Las imágenes muestran claramente que las partículas son menores que  la micra. Aun así 
asoma alguna partícula entre las demás que podría ser mayor, pero las demás partícula no 
dejan verlo con claridad. Por lo tanto los resultados del láser que más se parecen a la realidad 
son los de la segunda muestra ya que la media es menor que la micra y de haber, solo hay un 
pequeño porcentaje por encima de la misma.  
A pesar de que los resultados de este sistema parecen buenos se deberían hacer más estudios 
en caso de seguir este procedimiento y también se debería ver la cantidad de producto final 
obtenido. Al tratarse únicamente de partículas desprendidas de las bolas el total final de 
producto parece lógico que sea menor pudiendo hacerlo inviable aunque la calidad de las 
partículas sea buena. 
  
 
6.3. Experimento con dispersante TODA 
 
 
6.3.1. Experimento NA 87 
En este experimento incluiremos un dispersante desde el principio del proceso. 
 
La idea es usar un producto durante el proceso de molturación, durante el proceso de fractura 
y formación de las nanopartículas, que evite que las partículas se aglomeren y sedimenten. De 
esta manera aumentaría la capacidad de las partículas y la alúmina de chocar entre si y 
fracturase de forma más eficaz. Así se conseguiría que estas partículas se rompieran formando 
partículas aún más pequeñas que es precisamente lo que se busca. 
 
Tras ver los resultados de un estudio de NAPASAN (Harm and Schuster, 2013) en el uso de un 
dispersante en la fabricación de partículas de hierro se decide usar TODA (2-[2-(2-
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Methoxyethoxy)ethoxy]acetic acid) (MEEA). Según este estudio se contempló un método para 
la formación de nanopartículas de hierro cubierto por algunas moléculas especiales (por 
ejemplo, algunos tensioactivos) para aumentar significativamente la estabilidad de las 
dispersiones acuosas de nanopartículas de hierro. La función de este revestimiento es 
disminuir la agregación y sedimentación de las nanopartículas dispersas y también para 
aumentar su estabilidad. 
 
Por lo tanto se planteó la posibilidad de que funcionara de igual forma en el proceso de 
fabricación. Sigue el procedimiento estándar exceptuando que en la primera etapa a la hora de 
añadir los productos se añade también con ayuda de una pipeta 5 ml de TODA y que la 
cantidad de MEG son 95 ml.  
 
Tabla 19: Condiciones experimento NA 87 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 87 200 g 
S110 
1.5 g 95ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
5 ml 
dispersante 
X Argón 24h + 
24h 
 
 
 
Resultados: 
 
 
Figura 38: Superposición distribución por volumen NA 87_10,11,12 
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Figura 39: Superposición distribución por número NA 87_10,11,12 
 
 
Figura 40: Superposición distribución por volumen NA 87_13,14,15 
 
 
 
Figura 41: Superposición distribución por número NA 87_13,14,15 
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Tabla 20: Resultados experimento NA 87 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 87 1 1.545 0.303 26.7 95.9 
NA 87 2 1.387 0.358 32.9 95 
NA 87 3 1.587 0.455 35.1 94.9 
NA 87 4 0.946 0.169 64 99.9 
NA 87 5 0.965 0.236 64.4 99.8 
NA 87 6 0.955 0.202 64.3 99.9 
NA 84 Media 1.2308 0.2871 47.9 97.56 
 
 
Como podemos observar en los datos y en las gráficas si cogemos el tamaño medio por 
número conseguimos uno de los tamaños medio más pequeños hasta el momento, por otro 
lado si cogemos por volumen el tamaño es mucho mayor. 
 
Además de que los tres resultados de la primera muestra y los de la otra muestra varían 
bastante, sobretodo en cuanto a volumen se refiere. Puede que sea error del láser o que como 
parece que indican los resultados,  existan algunas partículas más grandes de la micra y muy 
alejadas de la media esperada. 
 
Analizados los gráficos también se ve lo siguiente: dos picos en la distribución por volumen, los 
cuales se encuentran en el área mayor a la micra y en el área bastante menor. Por el contrario, 
la distribución por número solo tiene un pico y mucho más cerca de los valores pequeños. 
 
De esto se puede deducir una cosa, asumiendo que los resultados sean buenos, la mayoría de 
los las partículas son pequeñas. La media de las partículas es más pequeña que la de los 
experimentos anteriores, pero siempre quedando alguna partícula realmente grande, del 
orden de 2-3 micras, lo que explica ese gran pico en el volumen. Por lo tanto y para entender 
mejor lo que está pasando se observan las imágenes del SEM. 
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Figura 42: SEM NA 87_09 
 
 
 
 
Figura 43: SEM NA 87_10 
 
 
Lo primero que se observa es que la imagen es claramente diferente a las otras muestras. 
Aparentemente aparecen unas especies de “rallas” no se ve claro si se trata de partículas 
pequeñas, o alguna especie de aristas entre las partículas o en las mismas.  
 
Estos resultados no son muy clarificadores, tanto el láser como la imagen no parecen coincidir 
y además los resultados son “extraños” comparados con los demás obtenidos durante los 
experimentos. Pero al mismo tiempo parece que se han obtenido partículas más pequeñas que 
nunca. Asique la mejor decisión es seguir estudiando y hacer otras pruebas con el dispersante. 
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De esta manera ver en otras condiciones y en otros resultados el funcionamiento de este 
método. 
 
 
6.3.2. Experimento NA 89 
En este experimento se probara a usar menos dispersante y poder ver el efecto en presencia 
de una cantidad menor. Además, debido a que los experimentos van en pares para equilibrar 
el molino, también han de compartir peso, por esta misma razón. Así pues, ya que el otro 
experimento NA 88 usa únicamente 200g de bolas de hierro, este experimento deberá usar las 
mismas. 
El procedimiento estándar se ve alterado por una presencia de 200 g de bolas ( en vez de los 
230 g originales) y por 1 ml de dispersante y 99 ml de MEG. 
Tabla 21: Condiciones experimento NA 89 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 89 200 g 
S110 
1.5 g 99 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
1 ml 
dispersante 
x Argón 24h + 
24h 
 
Resultados: 
 
 
 
Figura 44: Superposición distribución por volumen NA 89_4,5,6 
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Figura 45: Superposición distribución por número NA 89_4,5,6 
 
 
Tabla 22: Resultados experimento NA 89 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 89 1 0.771 0.468 80.5 98.3 
NA 89 2 0.770 0.469 80.7 98.3 
NA 89 3 0.786 0.474 79 98.1 
NA 89 Media 0.775 0.4703 100 98.23 
 
 
Se observa que casi en las mismas condiciones que en experimento NA 88 se obtiene mejores 
resultados, es decir con 1% de dispersante los resultados mejoran hasta un 10%  las partículas 
por debajo de la micra según el volumen, por lo tanto es muy interesante estudiar los efectos 
del dispersante en el experimento como el NA 84. 
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Figura 46: SEM NA 89_07 
 
 
 
 
Figura 47: SEM NA 89_08 
 
 
Se observa que aunque ahora la diferencia no es tan grande como cuando se usó 5% de 
dispersante, es decir, en estas imágenes se ven partículas muy pequeñas y algunas bastante 
más grandes. Pero sin tanta diferencia como en el NA 87. Es entonces interesante probar 
términos intermedios y otras variantes del mismo método para comprobar su efecto, a la par 
que se compara con el método estándar. De esta manera comprobaremos si el método con 
dispersante obtiene tan buenos resultados como parece. Pero también si genera partículas 
realmente pequeñas y mantiene algunas de mayor tamaño.  
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Es importante por tanto seguir investigando por este camino con la intención de clarificar lo 
que está sucediendo al usar el dispersante. La gran diferencia del tamaño de las partículas es 
un problema, pero si se consigue averiguar por qué sucede esto y como poder evitarlo creando 
únicamente partículas pequeñas y eliminando estas de gran tamaño se avanzaría mucho en la 
investigación de la fabricación de nanopartículas.  
 
 
6.4. Experimento con reducción de peso: 
Experimento NA 88 
 
Se decide experimentar con reducción de peso en las bolas de molienda, menos peso implica 
menos energía transmitida lo que puede reducir la eficacia, pero al mismo tiempo permite 
mayor movilidad a las mismas, así que se decide probar con una pequeña reducción a 200 g en 
bolas para comprobar que sucede. 
 
Tabla 23: Condiciones experimento NA 88 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 88 200 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
 
Resultados: 
 
 
 
Figura 48: Superposición distribución por volumen NA 88_1,2,3 
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Figura 49: Superposición distribución por número NA 88_1,2,3 
 
 
Tabla 24: Resultados experimento NA 88 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 88 1 0.873 0.522 70.7 96.6 
NA 88 2 0.970 0.529 64.5 96.6 
NA 88 3 0.910 0.556 67.3 95.5 
NA 88 Media 0.9176 0.5356 67.5 96.23 
 
 
Los resultados son muy similares a los valores de las primera medida hecha con el láser del 
experimento NA 86, lo cual confirma lo que parecía, resultados muy similares a el experimento 
NA 84 con 30 g más de bolas, pero ligeramente peores de manera que se descarta usar menos 
peso de bolas como opción de optimizar el proceso. 
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Figura 50: SEM NA 88_07 
 
 
 
Figura 51: SEM NA 88_08 
 
 
Para acabar de confirmar lo mencionado se observa que hay muchas partículas de un tamaño 
bastante grande, más cerca de la micra de lo que se observa en los experimentos con mayor 
peso de bolas. 
 
Por lo tanto no es recomendable reducir el peso para obtener mejores resultados. 
 
 
 
 
 
 
68 
 
6.5. Experimento con reducción de tamaño de 
alúmina: Experimento NA 91 
 
Se barajó en anteriores proyectos la posibilidad de usar alúmina más pequeña pero no dio 
buenos resultados, aun así se decide probar con una que sea ligeramente más pequeña, es 
decir de 3 µm y no de 1 µm o menores como se probaron en el pasado. 
 
Tabla 25: Condiciones experimento NA 91 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 91 230 g 
S110 
1.5 g 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
3 µm 
x x Argón 24h + 
24h 
 
Por lo tanto en el paso de adición de alúmina se añaden 8.04 g. Al añadir la misma cantidad de 
peso pero ser partículas más pequeñas habrá muchas más partículas de alúmina. Esto hará  
que puedan chocar contra las partículas de hierro y así romperlas más, obteniendo como 
resultado reducir el tamaño. 
 
Resultados: 
 
Figura 52: Superposición distribución por volumen NA 91_4,5,6 
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Figura 53: Superposición distribución por número NA 91_4,5,6 
 
 
Tabla 26: Resultados experimento NA 91 
Difracción láser 
Experimento Tamaño promedio 
(volumen)  
Tamaño promedio 
(número)  
< 1 µm 
(volumen) 
< 1 µm 
(número) 
 µm µm % % 
NA 91 1 0.700 0.475 89.1 99.0 
NA 91 2 0.787 0.489 85.8 99.4 
NA 91 3 0.697 0.478 89.5 99.0 
NA 91 Media 0.728 0.4806 88.13 99.13 
 
El los experimentos con adición de alúmina 5 µm parece que existen dos grupos de resultados 
unos que se colocan entre el 70-80% de partículas debajo de la micra y otro con el 100 %. En el 
caso de que los resultados de este experimento se comparen con los resultados peores se 
observa que los del 70-80% son ligeramente peores, mientras que si se comparan con los 
buenos, estos son ligeramente mejores. 
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Figura 54: SEM NA 91_05 
 
 
Figura 55: SEM NA 91_06 
 
Vemos en esta imagen del SEM como las partículas parecen muy similares a las de los 
experimentos con adicción de alúmina como confirmaban también los resultados del láser. En 
general parece que ambas están lejos de la micra y cumplen con lo que se espera, pero cuanto 
menor sea su tamaño, mejor. Por lo tanto sería interesante que se probara otra muestra en el 
láser antes de tomar ninguna decisión. 
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6.6. Últimos experimentos 
 
Lamentablemente el láser se estropeo y no hubo oportunidad de obtener las imágenes del 
SEM a tiempo para  los últimos tres experimentos que se exponen a continuación. De manera 
que no se pueden estudiar los resultados de los mismos y quedaran pendiente para un análisis 
posterior. 
En esto tres últimos experimentos se decide probar nuevos métodos con el dispersante por 
dos razones principales. La primera es que se quiere aclarar lo que sucede, por qué se forman 
esos dos grupos de tamaños de partículas. La otra es que el grupo pequeño de partículas es 
más pequeño en la media que cualquier otro experimento, por tanto es interesante investigar 
el método ya que obtener  partículas lo más pequeñas posibles es, en última instancia, lo que 
se pretende (siempre y cuando todas lo sean y no un pequeño porcentaje).  
 
6.6.1.  Experimento NA 92 
En este experimento probamos un valor medio de dispersante entre los 5 ml del primer 
experimento con dispersante y el mililitro del segundo, asique se decide añadir 2,5 ml de 
dispersante, se espera así vislumbrar si como muestran los datos existe una tendencia a 
cuanto más dispersante más diferencia entre las partículas del producto final. En el 
experimento de 5 ml existen algunas partículas de gran tamaño y un gran número de 
partículas muy pequeñas formando dos máximos en la distribución, mientras que en el de 1 ml 
este suceso se empieza a definir pero aún no se distinguen claramente estos dos grupos.   
Con este experimento intermedio veremos si existe correlación y los dos grupos se empiezan a 
definir y si es así intentar entender por qué sucede esto y poder evitarlo.  
Tabla 27: Condiciones experimento NA 92 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 92 230 g 
S110 
1.5 g 97.5 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
2.5 ml 
dispersante 
x Argón 24h + 
24h 
 
La única alteración del proceso estándar es que en la primera etapa la cantidad de MEG es 
97.5 ml y se añaden los 2.5 ml de dispersante TODA. 
6.6.2.  Experimento NA 93 
Por otro lado se plantea la idea de desarrollar la primera fase sin dispersante permitiendo así 
que los “flackes” se formen adecuadamente y después en la segunda fase añadir el dispersante 
a la par que la alúmina para fracturarlos y así formar las partículas más pequeñas. Se decide 
probar este método con 5 ml de dispersante y con 2.5 para ver los diferentes resultados según 
la cantidad de dispersante y así poder encaminar futuros experimentos. 
Tabla 28: Condiciones experimento NA 93 
 
 
 
72 
 
 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 93 230 g 
S110 
x 100 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
5 ml 
dispersante 
x Argón 24h + 
24h 
 
Seguimos el procedimiento estándar y de la segunda etapa añadimos además 5ml de 
dispersante. 
6.6.3. Experimento NA 94 
Como se ha mencionado, en este experimento se usaran 2.5 ml de dispersante. 
Tabla 29: Condiciones experimento NA 94 
Nombre Bolas Hierro Medio Aditivo Aditivo Aditivo Gas Tiempo 
NA 94 230 g 
S110 
x 100 
+2.5 ml 
MEG 
8.04 g 
Alúmina 
5 µm 
2.5 ml 
dispersante 
X Argón 24h + 
24h 
 
Seguimos el método estándar añadiendo en la segunda etapa los 2.5 ml de dispersante, pero 
para mantener los viales lo más equilibrados posibles en la molienda, se añaden otros 2.5 ml 
de MEG para así mantenerlos al mismo peso que el experimento NA 93 que se ejecuta a la par. 
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7. Conclusiones 
 
Lo primero que hay que mencionar es que la falta de los resultados de los últimos 
experimentos no nos permite tener una clara idea de cómo afecta el dispersante y de si es un 
buen método para seguir o si se deberían probar otros. 
En cualquier caso, parece que los experimentos muestran que la cantidad de bolas óptima es 
de 230 g. Cuando se usan menos, o más, los resultados aunque muy similares son un poco 
peores. 
En el caso de los experimentos con polvo de hierro en el método estándar, según el láser, los 
resultados rondan el 70-80 % de partículas por debajo de la micra respecto al volumen. En 
algunos casos estos resultados muestran hasta un 100%. Mientras que en el experimento de la 
alúmina de 3 µm este porcentaje es de 80%. En cualquier caso, se debería coger otra muestra y 
analizarla para ver los resultados y si fuera necesario hacer más experimentos con el mismo 
método. 
Pero sin embargo y gracias al estudio de fiabilidad de los resultados del láser hemos podido ver 
que las partículas obtenidas por el método estándar son un 100% por debajo de la micra, uno 
de los principales objetivos del proyecto. Ahora solo queda seguir los nuevos procedimientos 
estudiados que parece que pueden mejorar aún más los resultados, obteniendo un tamaño 
medio menor. 
De manera que una vez se estudien los resultados de los últimos experimentos y el de la 
alúmina de 3 µm, uno de los posibles caminos a seguir es mezclar dicha alúmina con el 
dispersante. Dependerá, por supuesto, de según se muestre cual es el mejor sistema, es decir, 
añadiendo el TODA en la primera etapa o en la segunda. 
Otra de las posibilidades que se plantea es crear una tercera etapa. En la primera etapa se 
crearían las placas siguiendo el proceso estándar, en la segunda etapa se añadiría la alúmina 
(también siguiendo el método estándar) de 3 o 5 µm y en una tercera etapa para añadir el 
dispersante. La segunda y tercera etapa podría hacerse moliendo durante 24 cada una, 
incrementando bastante el tiempo de molienda total, o podrían probarse a hacerlos más 
cortos como por ejemplo 12 horas cada uno.  
Como conclusión final, el objetivo del proyecto se ha cumplido, se ha obtenido muestras 
repetibles con un 100% de partículas por debajo de la micra. Se ha descubierto que para 
obtener resultados más fiables es necesario hacer un estudio estilo el desarrollado en este 
proyecto para obtener la media de las partículas de una muestra a través de las imágenes del 
SEM. Por último, parece que con algunos de los resultados obtenidos y pendientes de 
conseguir existe un camino a seguir en futuros experimentos para seguir reduciendo el tamaño 
de las partículas.  
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Presupuesto 
 
En este apartado se calcula el presupuesto de costes efectuados durante este proyecto. 
Mucho material utilizado en el desarrollo del proyecto es material que ya estaba en el 
laboratorio y que no genera ningún consumo, es decir se puede usar tantas veces como se 
necesite. Asique ese material no se ha tenido en cuenta en el presupuesto.  
 
1. Materiales de partida 
 
Materiales de partida: 
 
Coste de unidad Cantidad 
Coste total del 
artículo 
Bolas de acero S110 10 € 1 lote (1Kg) 10 € 
Polvo de hierro 5 € 1 lote (300 g) 5 € 
Monoetilenglicol 71 € 1 Barril (25 L) 71 € 
Etanol absoluto 48,85 € 1 Envase (5 L) 48,85 € 
Alúmina 5µm 5,3 € 1 Botella (1,2 Kg) 5,3 € 
Alúmina 3µm 5,3 € 1 Botella (1,2 Kg) 5,3 € 
Dispersante (TODA) 120€ 1 Botella (250ml) 120 € 
                                                                                     Total : 265,45 €  
 
2. Alquiler de equipamientos 
 
Alquiler de equipamientos: 
 Precio Duración Coste total del 
alquiler 
Molino planetario 30 €/día 30 días 900 € 
Tamizadora vibratoria 10 €/día 6 días 60 € 
Balanza analítica 2 €/h 12 h 24 € 
Bombona de argón 1 €/ vez 24 veces 24 € 
Compresor y accesorios 2€/h 18h 36 € 
Limpiador ultrasonidos 2€/h 18h 36 € 
                                                                                     Total : 1080 € 
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3.  Materiales de limpieza 
 
Materiales de limpieza: 
 
Coste de unidad Cantidad 
Coste total del 
artículo 
Etanol (96%) 154,28 € 1 Barril ( 25 L)  154,28 € 
                                                                                     Total : 154,28 € 
 
4. Herramientas  
 
Herramientas: 
 
Coste de unidad Cantidad 
Coste total del 
artículo 
Tubo de ensayo 1,49 € 20 Unidades 29,8 € 
Tamiz 60€ 2 Unidades 120 € 
                                                                                     Total : 149,8 € 
 
5. Servicios 
 
Servicios: 
 Precio Duración Coste total del 
servicio 
Granulometría 50 €/h 8 h 400 € 
SEM 310 €/h 5 h 1550 € 
                                                                                     Total : 1950 € 
 
6. Gastos personales 
 
Gastos personales: 
 
Coste Duración Coste total 
Honorario del 
investigador 
15 €/h 240 h 3600 € 
                                                                                     Total : 3600 € 
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7.  Materiales de seguridad 
 
Materiales de seguridad: 
 
Coste de unidad Cantidad 
Coste total del 
artículo 
Guantes de latex 4,35 € 1 Caja (200 Unidades) 4,35 € 
Mascarilla  FFP3 8,4 € 1 Unidade 8,4 € 
                                                                                     Total : 12,75 € 
 
8. Coste total  
 
Coste total: 
Material de partida 265,45 € 
Alquiler de equipamientos 1080 € 
Materiales de limpieza 154,28 € 
Herramientas 149,8 € 
Servicios 1950 € 
Gastos personales 3600 € 
Materiales de seguridad 12,75 € 
                                                                                     Total del proyecto: 7212,28 € 
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Anexo 1 
NA 82: 
- NA 82_1: 
 
 
Tabla de resultados: 
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particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.28 1.99 2.635 0.422
particula 2 3.17 1.71 2.440 0.390
particula 3 4.11 3.17 3.640 0.582
particula 4 4.03 1.84 2.935 0.470
particula 5 3.46 1.94 2.700 0.432
particula 6 2.09 1.35 1.720 0.275
particula 7 1.90 1.35 1.625 0.260
particula 8 1.57 1.19 1.380 0.221
particula 9 2.55 1.81 2.180 0.349
particula 10 0.57 0.49 0.530 0.085
particula 11 3.59 2.09 2.840 0.454
particula 12 1.52 0.90 1.210 0.194
particula 13 1.19 0.91 1.050 0.168
particula 14 1.12 0.95 1.035 0.166
particula 15 0.94 0.61 0.775 0.124
particula 16 1.90 2.44 2.170 0.347
particula 17 2.52 1.40 1.960 0.314
particula 18 5.16 2.83 3.995 0.639
particula 19 3.28 1.98 2.630 0.421
particula 20 2.80 1.72 2.260 0.362
particula 21 3.30 1.92 2.610 0.418
particula 22 3.42 2.42 2.920 0.467
particula 23 0.85 0.68 0.765 0.122
particula 24 3.23 1.28 2.255 0.361
particula 25 1.01 0.67 0.840 0.134
particula 26 2.43 2.88 2.655 0.425
particula 27 1.71 0.77 1.240 0.198
particula 28 2.27 1.22 1.745 0.279
particula 29 2.38 1.34 1.860 0.298
particula 30 0.49 0.48 0.485 0.078
particula 31 2.80 2.26 2.530 0.405
particula 32 1.25 1.52 1.385 0.222
particula 33 1.43 0.67 1.050 0.168
particula 34 1.99 0.80 1.395 0.223
particula 35 2.09 1.18 1.635 0.262
particula 36 2.89 1.71 2.300 0.368
particula 37 2.70 1.72 2.210 0.354
particula 38 1.36 0.49 0.925 0.148
particula 39 1.14 0.83 0.985 0.158
particula 40 3.21 1.96 2.585 0.414
particula 41 2.86 1.31 2.085 0.334
particula 42 3.50 1.62 2.560 0.410
particula 43 2.99 1.02 2.005 0.321
particula 44 2.30 1.01 1.655 0.265
particula 45 2.91 1.66 2.285 0.366
particula 46 4.54 2.63 3.585 0.574
particula 47 1.48 1.70 1.590 0.254
particula 48 1.63 1.57 1.600 0.256
particula 49 1.52 2.29 1.905 0.305
particula 50 3.63 1.09 2.360 0.378
0.312688
 
 
 
87 
 
- NA 82_2:  
 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
88 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.87 1.39 2.630 0.421
particula 2 2.56 2.43 2.495 0.399
particula 3 1.69 1.31 1.500 0.240
particula 4 1.52 1.62 1.570 0.251
particula 5 2.01 1.54 1.775 0.284
particula 6 4.28 2.20 3.240 0.518
particula 7 1.77 0.98 1.375 0.220
particula 8 3.64 3.02 3.330 0.533
particula 9 2.27 1.62 1.945 0.311
particula 10 3.68 1.16 2.420 0.387
particula 11 4.95 1.86 3.405 0.545
particula 12 2.49 1.16 1.825 0.292
particula 13 3.31 2.29 2.800 0.448
particula 14 1.86 1.86 1.860 0.298
particula 15 2.40 1.64 2.020 0.323
particula 16 2.34 0.99 1.665 0.266
particula 17 3.94 1.51 2.725 0.436
particula 18 4.32 2.95 3.635 0.582
particula 19 2.16 1.71 1.935 0.310
particula 20 1.65 1.39 1.520 0.243
particula 21 2.37 2.82 2.595 0.415
particula 22 2.01 1.58 1.795 0.287
particula 23 3.32 2.54 2.930 0.469
particula 24 2.08 1.62 1.850 0.296
particula 25 1.99 1.27 1.630 0.261
particula 26 2.24 1.85 2.045 0.327
particula 27 3.86 2.27 3.065 0.490
particula 28 2.12 1.29 1.705 0.273
particula 29 4.35 2.29 3.320 0.531
particula 30 2.61 1.74 2.175 0.348
particula 31 2.42 1.26 1.840 0.294
particula 32 3.58 2.97 3.275 0.524
particula 33 4.00 2.99 3.495 0.559
particula 34 1.20 1.41 1.305 0.209
particula 35 2.65 0.87 1.760 0.282
particula 36 1.72 1.63 1.675 0.268
particula 37 4.44 2.45 3.445 0.551
particula 38 1.45 1.37 1.410 0.226
particula 39 2.48 2.13 2.305 0.369
particula 40 3.03 1.98 2.505 0.401
particula 41 1.77 1.46 1.615 0.258
particula 42 2.53 1.54 2.035 0.326
particula 43 1.94 1.57 1.755 0.281
particula 44 1.96 1.26 1.610 0.258
particula 45 2.37 1.65 2.010 0.322
particula 46 3.78 1.87 2.825 0.452
particula 47 4.54 2.46 3.500 0.560
particula 48 1.86 1.72 1.790 0.286
particula 49 3.11 2.42 2.765 0.442
particula 50 2.09 1.58 1.835 0.294
Total 0.363312
 
 
 
89 
 
- NA 82_3:  
 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
90 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.05 2.35 2.700 0.432
particula 2 3.84 2.16 3.000 0.480
particula 3 4.39 2.42 3.405 0.545
particula 4 3.05 1.31 2.180 0.349
particula 5 2.32 1.49 1.905 0.305
particula 6 2.88 1.07 1.975 0.316
particula 7 4.28 2.79 3.535 0.566
particula 8 2.45 1.51 1.980 0.317
particula 9 1.98 1.29 1.635 0.262
particula 10 1.80 1.64 1.720 0.275
particula 11 2.59 1.14 1.865 0.298
particula 12 1.85 1.71 1.780 0.285
particula 13 1.91 1.32 1.615 0.258
particula 14 1.80 1.53 1.665 0.266
particula 15 1.53 1.67 1.600 0.256
particula 16 2.10 1.92 2.010 0.322
particula 17 2.06 1.40 1.730 0.277
particula 18 1.19 0.92 1.055 0.169
particula 19 1.84 1.13 1.485 0.238
particula 20 2.81 1.07 1.940 0.310
particula 21 1.57 1.07 1.320 0.211
particula 22 1.84 1.22 1.530 0.245
particula 23 1.59 0.75 1.170 0.187
particula 24 2.54 0.84 1.690 0.270
particula 25 2.03 0.99 1.510 0.242
particula 26 2.01 1.01 1.510 0.242
particula 27 1.64 1.10 1.370 0.219
particula 28 1.76 1.01 1.385 0.222
particula 29 2.56 1.81 2.185 0.350
particula 30 1.34 0.95 1.145 0.183
particula 31 2.54 1.50 2.020 0.323
particula 32 2.37 0.58 1.475 0.236
particula 33 1.27 1.10 1.185 0.190
particula 34 2.28 0.80 1.540 0.246
particula 35 2.78 2.66 2.720 0.435
particula 36 0.98 0.73 0.855 0.137
particula 37 1.72 1.07 1.395 0.223
particula 38 2.34 1.74 2.040 0.326
particula 39 1.35 0.86 1.105 0.177
particula 40 1.52 1.10 1.310 0.210
particula 41 2.11 1.12 1.615 0.258
particula 42 3.12 1.53 2.325 0.372
particula 43 1.95 1.51 1.730 0.277
particula 44 1.34 1.07 1.205 0.193
particula 45 1.95 1.07 1.510 0.242
particula 46 1.77 1.13 1.450 0.232
particula 47 1.53 1.05 1.290 0.206
particula 48 1.87 1.13 1.500 0.240
particula 49 1.63 1.04 1.335 0.214
particula 50 1.75 0.98 1.365 0.218
Total 0.277008
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95 
 
NA 84: 
- NA 84_1: 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
96 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.36 1.48 2.420 0.387
particula 2 1.68 1.22 1.450 0.232
particula 3 1.45 1.16 1.305 0.209
particula 4 1.93 1.75 1.840 0.294
particula 5 0.64 0.71 0.675 0.108
particula 6 1.75 1.00 1.375 0.220
particula 7 0.89 0.64 0.765 0.122
particula 8 1.41 0.70 1.055 0.169
particula 9 2.27 1.86 2.065 0.330
particula 10 0.62 0.58 0.600 0.096
particula 11 0.91 1.01 0.960 0.154
particula 12 0.97 0.57 0.770 0.123
particula 13 2.61 1.40 2.005 0.321
particula 14 0.60 0.71 0.655 0.105
particula 15 1.80 1.67 1.735 0.278
particula 16 0.76 0.41 0.585 0.094
particula 17 2.22 1.65 1.935 0.310
particula 18 0.94 0.73 0.835 0.134
particula 19 0.33 0.46 0.395 0.063
particula 20 0.78 0.55 0.665 0.106
particula 21 1.48 1.25 1.365 0.218
particula 22 1.22 0.86 1.040 0.166
particula 23 1.72 1.56 1.640 0.262
particula 24 1.82 1.03 1.425 0.228
particula 25 0.95 0.69 0.820 0.131
particula 26 0.95 0.59 0.770 0.123
particula 27 1.37 1.06 1.215 0.194
particula 28 2.12 1.61 1.865 0.298
particula 29 1.69 1.43 1.560 0.250
particula 30 0.80 1.05 0.925 0.148
particula 31 1.08 1.86 1.470 0.235
particula 32 1.82 1.61 1.715 0.274
particula 33 1.14 0.74 0.940 0.150
particula 34 0.93 1.06 0.995 0.159
particula 35 1.80 1.45 1.625 0.260
particula 36 0.81 0.90 0.855 0.137
particula 37 1.59 0.87 1.230 0.197
particula 38 0.75 0.49 0.620 0.099
particula 39 1.82 1.12 1.470 0.235
particula 40 1.19 0.91 1.050 0.168
particula 41 2.48 1.27 1.875 0.300
particula 42 1.20 0.80 1.000 0.160
particula 43 2.84 1.31 2.075 0.332
particula 44 0.90 0.66 0.780 0.125
particula 45 1.53 1.20 1.365 0.218
particula 46 2.46 1.95 2.205 0.353
particula 47 1.31 0.81 1.060 0.170
particula 48 1.57 0.97 1.270 0.203
particula 49 1.46 1.60 1.530 0.245
particula 50 1.16 1.26 1.210 0.194
Total 0.201776
 
 
 
97 
 
- NA 84_2:  
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
 
98 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 1.77 1.36 1.565 0.250
particula 2 1.45 1.00 1.225 0.196
particula 3 2.22 1.52 1.870 0.299
particula 4 2.18 1.24 1.710 0.274
particula 5 2.30 1.33 1.815 0.290
particula 6 2.30 1.76 2.030 0.325
particula 7 2.27 2.10 2.185 0.350
particula 8 3.06 1.87 2.465 0.394
particula 9 1.16 1.10 1.130 0.181
particula 10 2.34 1.32 1.830 0.293
particula 11 1.43 1.31 1.370 0.219
particula 12 1.09 1.36 1.225 0.196
particula 13 3.40 3.42 3.410 0.546
particula 14 1.49 1.47 1.480 0.237
particula 15 1.87 1.21 1.540 0.246
particula 16 2.17 1.35 1.760 0.282
particula 17 1.57 1.29 1.430 0.229
particula 18 3.24 2.15 2.695 0.431
particula 19 2.62 1.61 2.115 0.338
particula 20 1.92 1.04 1.480 0.237
particula 21 1.52 1.21 1.365 0.218
particula 22 1.77 1.47 1.620 0.259
particula 23 4.08 1.60 2.840 0.454
particula 24 1.26 0.74 1.000 0.160
particula 25 0.97 0.91 0.940 0.150
particula 26 1.77 2.01 1.890 0.302
particula 27 1.27 0.66 0.965 0.154
particula 28 1.67 1.89 1.780 0.285
particula 29 1.18 0.66 0.920 0.147
particula 30 0.77 0.66 0.715 0.114
particula 31 1.58 0.94 1.260 0.202
particula 32 1.77 1.01 1.390 0.222
particula 33 0.96 0.85 0.905 0.145
particula 34 1.84 1.20 1.520 0.243
particula 35 1.57 1.08 1.325 0.212
particula 36 1.29 0.65 0.970 0.155
particula 37 0.95 0.79 0.870 0.139
particula 38 2.56 2.23 2.395 0.383
particula 39 1.07 0.55 0.810 0.130
particula 40 1.66 1.07 1.365 0.218
particula 41 1.79 0.74 1.265 0.202
particula 42 1.17 1.08 1.125 0.180
particula 43 1.40 1.02 1.210 0.194
particula 44 1.47 1.05 1.260 0.202
particula 45 1.91 0.69 1.300 0.208
particula 46 2.28 1.86 2.070 0.331
particula 47 2.26 0.65 1.455 0.233
particula 48 1.67 1.32 1.495 0.239
particula 49 2.20 0.96 1.580 0.253
particula 50 2.00 1.42 1.710 0.274
Total 0.248464
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- NA 84_3:  
 
 
 
 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
100 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.27 1.89 2.580 0.413
particula 2 2.03 1.08 1.555 0.249
particula 3 1.95 1.57 1.760 0.282
particula 4 1.89 1.64 1.765 0.282
particula 5 1.97 1.74 1.855 0.297
particula 6 1.96 1.09 1.525 0.244
particula 7 2.23 1.23 1.730 0.277
particula 8 2.21 1.41 1.810 0.290
particula 9 3.40 2.96 3.180 0.509
particula 10 1.77 1.80 1.785 0.286
particula 11 1.90 1.78 1.840 0.294
particula 12 5.46 2.76 4.110 0.658
particula 13 2.87 1.94 2.405 0.385
particula 14 2.31 1.53 1.920 0.307
particula 15 1.22 0.62 0.920 0.147
particula 16 2.20 1.87 2.035 0.326
particula 17 1.38 1.52 1.450 0.232
particula 18 1.63 1.68 1.655 0.265
particula 19 1.90 1.27 1.585 0.254
particula 20 1.93 1.99 1.960 0.314
particula 21 2.03 1.44 1.735 0.278
particula 22 2.32 1.62 1.970 0.315
particula 23 2.44 1.71 2.075 0.332
particula 24 2.22 1.44 1.830 0.293
particula 25 2.51 3.30 2.905 0.465
particula 26 2.07 1.25 1.660 0.266
particula 27 2.29 1.84 2.065 0.330
particula 28 1.85 1.77 1.810 0.290
particula 29 1.68 1.58 1.630 0.261
particula 30 1.53 0.84 1.185 0.190
particula 31 1.73 1.18 1.455 0.233
particula 32 1.89 1.28 1.585 0.254
particula 33 2.22 0.94 1.580 0.253
particula 34 1.83 0.99 1.410 0.226
particula 35 2.47 1.35 1.910 0.306
particula 36 2.13 1.11 1.620 0.259
particula 37 1.94 1.03 1.485 0.238
particula 38 2.58 0.94 1.760 0.282
particula 39 1.79 1.15 1.470 0.235
particula 40 1.41 0.95 1.180 0.189
particula 41 2.71 1.06 1.885 0.302
particula 42 2.17 1.77 1.970 0.315
particula 43 1.83 1.26 1.545 0.247
particula 44 2.18 1.39 1.785 0.286
particula 45 2.06 0.98 1.520 0.243
particula 46 2.05 1.06 1.555 0.249
particula 47 3.01 1.16 2.085 0.334
particula 48 2.07 1.22 1.645 0.263
particula 49 2.08 1.69 1.885 0.302
particula 50 1.42 0.80 1.110 0.178
Total 0.290336
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Se compararan con los resultados del láser:  
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NA 86: 
- NA 86_1: 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
106 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.76 1.75 2.755 0.441
particula 2 1.47 1.42 1.445 0.231
particula 3 1.69 1.28 1.485 0.238
particula 4 3.38 1.16 2.270 0.363
particula 5 1.81 0.94 1.375 0.220
particula 6 2.09 1.61 1.850 0.296
particula 7 1.91 1.26 1.585 0.254
particula 8 2.44 1.75 2.095 0.335
particula 9 1.31 0.68 0.995 0.159
particula 10 1.88 1.58 1.730 0.277
particula 11 0.91 1.69 1.300 0.208
particula 12 1.53 0.94 1.235 0.198
particula 13 2.04 2.32 2.180 0.349
particula 14 2.70 1.84 2.270 0.363
particula 15 0.95 0.61 0.780 0.125
particula 16 1.39 1.07 1.230 0.197
particula 17 2.82 2.36 2.590 0.414
particula 18 1.95 1.44 1.695 0.271
particula 19 1.84 1.35 1.595 0.255
particula 20 2.30 0.83 1.565 0.250
particula 21 2.06 1.31 1.685 0.270
particula 22 1.72 0.74 1.230 0.197
particula 23 2.72 1.69 2.205 0.353
particula 24 1.05 0.54 0.795 0.127
particula 25 2.53 1.53 2.030 0.325
particula 26 2.71 1.16 1.935 0.310
particula 27 1.80 0.85 1.325 0.212
particula 28 1.33 1.16 1.245 0.199
particula 29 2.28 2.79 2.535 0.406
particula 30 1.87 0.61 1.240 0.198
particula 31 0.89 0.79 0.840 0.134
particula 32 1.87 1.12 1.495 0.239
particula 33 1.68 1.25 1.465 0.234
particula 34 1.64 0.99 1.315 0.210
particula 35 1.71 1.33 1.520 0.243
particula 36 1.79 1.29 1.540 0.246
particula 37 1.50 0.85 1.175 0.188
particula 38 1.28 0.76 1.020 0.163
particula 39 1.93 1.40 1.665 0.266
particula 40 2.29 1.48 1.885 0.302
particula 41 2.06 1.64 1.850 0.296
particula 42 2.02 1.05 1.535 0.246
particula 43 1.04 0.99 1.015 0.162
particula 44 1.33 0.84 1.085 0.174
particula 45 1.73 1.44 1.585 0.254
particula 46 0.92 0.54 0.730 0.117
particula 47 0.81 0.60 0.705 0.113
particula 48 1.20 0.77 0.985 0.158
particula 49 1.50 1.60 1.550 0.248
particula 50 1.50 1.10 1.300 0.208
Total 0.244832
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- NA 86_2: 
 
 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
108 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 2.94 2.11 2.525 0.404
particula 2 1.83 1.99 1.910 0.306
particula 3 3.28 1.77 2.525 0.404
particula 4 3.85 2.10 2.975 0.476
particula 5 3.47 2.38 2.925 0.468
particula 6 1.48 1.27 1.375 0.220
particula 7 2.19 1.04 1.615 0.258
particula 8 2.68 1.48 2.080 0.333
particula 9 3.36 2.28 2.820 0.451
particula 10 1.41 0.98 1.195 0.191
particula 11 2.44 1.67 2.055 0.329
particula 12 2.39 1.36 1.875 0.300
particula 13 2.47 1.02 1.745 0.279
particula 14 2.87 2.16 2.515 0.402
particula 15 1.78 1.08 1.430 0.229
particula 16 1.06 0.89 0.975 0.156
particula 17 2.67 2.27 2.470 0.395
particula 18 3.38 2.53 2.955 0.473
particula 19 2.06 1.06 1.560 0.250
particula 20 1.50 1.43 1.465 0.234
particula 21 1.72 1.18 1.450 0.232
particula 22 2.33 1.42 1.875 0.300
particula 23 1.45 1.08 1.265 0.202
particula 24 2.02 1.39 1.705 0.273
particula 25 1.57 1.24 1.405 0.225
particula 26 1.79 1.23 1.510 0.242
particula 27 1.37 0.81 1.090 0.174
particula 28 1.67 1.40 1.535 0.246
particula 29 1.97 1.97 1.970 0.315
particula 30 2.53 1.74 2.135 0.342
particula 31 1.24 0.98 1.110 0.178
particula 32 2.57 1.85 2.210 0.354
particula 33 1.27 0.93 1.100 0.176
particula 34 2.09 0.98 1.535 0.246
particula 35 1.28 0.98 1.130 0.181
particula 36 2.12 1.14 1.630 0.261
particula 37 3.93 1.87 2.900 0.464
particula 38 1.23 0.93 1.080 0.173
particula 39 1.96 1.56 1.760 0.282
particula 40 2.91 2.67 2.790 0.446
particula 41 2.59 1.08 1.835 0.294
particula 42 1.76 0.86 1.310 0.210
particula 43 1.64 0.71 1.175 0.188
particula 44 1.31 0.85 1.080 0.173
particula 45 1.54 1.33 1.435 0.230
particula 46 1.35 0.60 0.975 0.156
particula 47 1.05 0.83 0.940 0.150
particula 48 1.28 0.63 0.955 0.153
particula 49 1.20 0.79 0.995 0.159
particula 50 1.25 0.69 0.970 0.155
Total 0.274704
 
 
 
109 
 
- NA 86_3: 
 
 
Tabla de resultados: 
 
 
 
110 
 
 
particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.55 2.40 2.975 0.476
particula 2 2.96 1.16 2.060 0.330
particula 3 2.30 1.75 2.025 0.324
particula 4 1.29 1.05 1.170 0.187
particula 5 1.39 1.10 1.245 0.199
particula 6 2.40 1.53 1.965 0.314
particula 7 1.73 1.47 1.600 0.256
particula 8 2.19 1.17 1.680 0.269
particula 9 1.78 1.37 1.575 0.252
particula 10 1.20 0.90 1.050 0.168
particula 11 1.98 1.37 1.675 0.268
particula 12 1.94 1.34 1.640 0.262
particula 13 1.61 1.65 1.630 0.261
particula 14 1.58 1.05 1.315 0.210
particula 15 1.62 0.95 1.285 0.206
particula 16 2.29 1.43 1.860 0.298
particula 17 2.27 1.79 2.030 0.325
particula 18 1.42 1.03 1.225 0.196
particula 19 1.23 1.16 1.195 0.191
particula 20 1.23 1.07 1.150 0.184
particula 21 1.98 1.58 1.780 0.285
particula 22 1.96 1.33 1.645 0.263
particula 23 2.74 0.99 1.865 0.298
particula 24 1.41 1.16 1.285 0.206
particula 25 2.52 1.38 1.950 0.312
particula 26 1.97 1.18 1.575 0.252
particula 27 1.34 1.14 1.240 0.198
particula 28 2.66 1.40 2.030 0.325
particula 29 1.44 1.16 1.300 0.208
particula 30 3.24 1.63 2.435 0.390
particula 31 1.47 0.86 1.165 0.186
particula 32 3.17 1.67 2.420 0.387
particula 33 0.98 1.10 1.040 0.166
particula 34 1.31 0.97 1.140 0.182
particula 35 1.45 1.40 1.425 0.228
particula 36 1.72 1.10 1.410 0.226
particula 37 1.37 1.01 1.190 0.190
particula 38 1.52 1.28 1.400 0.224
particula 39 1.84 1.45 1.645 0.263
particula 40 2.66 1.61 2.135 0.342
particula 41 1.55 1.05 1.300 0.208
particula 42 2.55 0.88 1.715 0.274
particula 43 1.46 1.14 1.300 0.208
particula 44 1.40 1.06 1.230 0.197
particula 45 1.42 1.15 1.285 0.206
particula 46 2.01 1.68 1.845 0.295
particula 47 2.10 0.82 1.460 0.234
particula 48 2.32 1.52 1.920 0.307
particula 49 1.01 0.70 0.855 0.137
particula 50 1.42 0.91 1.165 0.186
Total 0.2512
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NA 90: 
 - NA 90_1: 
 
 
Tabla de resultados: 
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particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 1.44 0.85 1.145 0.183
particula 2 2.85 1.77 2.310 0.370
particula 3 1.37 0.88 1.125 0.180
particula 4 0.64 0.50 0.570 0.091
particula 5 2.41 2.03 2.220 0.355
particula 6 1.46 0.79 1.125 0.180
particula 7 2.12 1.14 1.630 0.261
particula 8 2.22 1.41 1.815 0.290
particula 9 1.63 0.70 1.165 0.186
particula 10 1.94 1.19 1.565 0.250
particula 11 1.47 0.89 1.180 0.189
particula 12 1.85 1.00 1.425 0.228
particula 13 3.10 2.79 2.945 0.471
particula 14 1.50 0.87 1.185 0.190
particula 15 1.33 1.17 1.250 0.200
particula 16 1.41 0.95 1.180 0.189
particula 17 1.78 0.59 1.185 0.190
particula 18 1.65 1.16 1.405 0.225
particula 19 2.49 1.47 1.980 0.317
particula 20 1.93 0.69 1.310 0.210
particula 21 1.20 0.88 1.040 0.166
particula 22 2.10 1.00 1.550 0.248
particula 23 2.27 1.59 1.930 0.309
particula 24 2.79 1.58 2.185 0.350
particula 25 1.04 0.72 0.880 0.141
particula 26 1.11 0.94 1.025 0.164
particula 27 1.93 1.35 1.640 0.262
particula 28 2.31 1.47 1.890 0.302
particula 29 1.44 1.25 1.345 0.215
particula 30 2.36 1.63 1.995 0.319
particula 31 1.48 1.33 1.405 0.225
particula 32 2.31 2.00 2.155 0.345
particula 33 1.78 1.35 1.565 0.250
particula 34 1.21 0.99 1.100 0.176
particula 35 1.84 0.59 1.215 0.194
particula 36 1.49 1.24 1.365 0.218
particula 37 2.30 1.34 1.820 0.291
particula 38 1.29 1.16 1.225 0.196
particula 39 2.33 1.23 1.780 0.285
particula 40 2.31 1.47 1.890 0.302
particula 41 2.20 1.48 1.840 0.294
particula 42 1.47 0.83 1.150 0.184
particula 43 0.92 0.68 0.800 0.128
particula 44 1.20 0.92 1.060 0.170
particula 45 1.80 0.99 1.395 0.223
particula 46 1.43 1.20 1.315 0.210
particula 47 1.83 1.43 1.630 0.261
particula 48 2.07 1.23 1.650 0.264
particula 49 1.33 0.75 1.040 0.166
particula 50 1.06 0.76 0.910 0.146
Total 0.235216
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- NA 90_2:  
 
 
Tabla de resultados: 
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particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 3.25 1.40 2.325 0.372
particula 2 1.57 1.13 1.35 0.216
particula 3 1.94 1.64 1.79 0.2864
particula 4 2.50 2.01 2.255 0.3608
particula 5 1.72 0.90 1.31 0.2096
particula 6 2.16 1.17 1.665 0.2664
particula 7 3.16 1.98 2.57 0.4112
particula 8 1.80 1.28 1.54 0.2464
particula 9 2.26 1.83 2.045 0.3272
particula 10 3.26 3.17 3.215 0.5144
particula 11 2.27 1.46 1.865 0.2984
particula 12 1.80 1.22 1.51 0.2416
particula 13 1.19 1.03 1.11 0.1776
particula 14 1.69 1.19 1.44 0.2304
particula 15 1.72 1.47 1.595 0.2552
particula 16 2.74 0.72 1.73 0.2768
particula 17 2.26 1.27 1.765 0.2824
particula 18 2.26 1.74 2 0.32
particula 19 1.81 1.70 1.755 0.2808
particula 20 2.40 1.96 2.18 0.3488
particula 21 1.55 1.12 1.335 0.2136
particula 22 2.10 1.60 1.85 0.296
particula 23 2.01 1.22 1.615 0.2584
particula 24 1.92 1.78 1.85 0.296
particula 25 2.31 2.00 2.155 0.3448
particula 26 1.54 1.47 1.505 0.2408
particula 27 1.49 1.15 1.32 0.2112
particula 28 1.20 0.98 1.09 0.1744
particula 29 2.79 1.55 2.17 0.3472
particula 30 1.80 0.95 1.375 0.22
particula 31 1.77 0.47 1.12 0.1792
particula 32 1.67 1.17 1.42 0.2272
particula 33 1.33 0.93 1.13 0.1808
particula 34 1.16 1.09 1.125 0.18
particula 35 3.10 2.00 2.55 0.408
particula 36 1.53 1.19 1.36 0.2176
particula 37 1.75 0.49 1.12 0.1792
particula 38 1.63 0.75 1.19 0.1904
particula 39 1.12 0.69 0.905 0.1448
particula 40 0.78 0.67 0.725 0.116
particula 41 2.23 1.18 1.705 0.2728
particula 42 1.28 0.65 0.965 0.1544
particula 43 1.34 0.84 1.09 0.1744
particula 44 2.34 1.14 1.74 0.2784
particula 45 1.87 0.88 1.375 0.22
particula 46 1.52 1.37 1.445 0.2312
particula 47 2.92 2.60 2.76 0.4416
particula 48 2.52 1.82 2.17 0.3472
particula 49 1.08 1.52 1.3 0.208
particula 50 1.72 1.30 1.51 0.2416
Total 0.262352
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- NA 90_3: 
 
 
Tabla de resultados: 
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particulas medida 1 (pix) medida 2 (pix) media (pix) media (µm)
particula 1 2.49 2.38 2.435 0.390
particula 2 2.16 2.09 2.125 0.340
particula 3 2.41 1.92 2.165 0.346
particula 4 2.05 1.68 1.865 0.298
particula 5 1.64 1.35 1.495 0.239
particula 6 2.61 1.41 2.010 0.322
particula 7 4.29 2.35 3.320 0.531
particula 8 2.91 0.77 1.840 0.294
particula 9 1.79 1.13 1.460 0.234
particula 10 2.70 1.31 2.005 0.321
particula 11 1.85 1.70 1.775 0.284
particula 12 1.51 0.95 1.230 0.197
particula 13 1.96 0.97 1.465 0.234
particula 14 2.01 1.34 1.675 0.268
particula 15 2.09 1.32 1.705 0.273
particula 16 2.21 1.34 1.775 0.284
particula 17 2.78 1.90 2.340 0.374
particula 18 2.23 1.30 1.765 0.282
particula 19 2.18 1.82 2.000 0.320
particula 20 2.59 2.14 2.365 0.378
particula 21 1.67 1.35 1.510 0.242
particula 22 1.90 0.89 1.395 0.223
particula 23 2.57 2.21 2.390 0.382
particula 24 2.05 2.32 2.185 0.350
particula 25 2.09 2.05 2.070 0.331
particula 26 3.06 2.11 2.585 0.414
particula 27 2.26 1.64 1.950 0.312
particula 28 3.72 1.42 2.570 0.411
particula 29 2.23 1.49 1.860 0.298
particula 30 2.53 0.89 1.710 0.274
particula 31 2.56 1.97 2.265 0.362
particula 32 1.15 0.96 1.055 0.169
particula 33 1.82 1.73 1.775 0.284
particula 34 1.24 1.39 1.315 0.210
particula 35 4.14 2.05 3.095 0.495
particula 36 1.53 1.72 1.625 0.260
particula 37 2.02 1.24 1.630 0.261
particula 38 1.97 1.43 1.700 0.272
particula 39 3.32 1.85 2.585 0.414
particula 40 1.42 0.93 1.175 0.188
particula 41 1.74 1.35 1.545 0.247
particula 42 1.94 1.08 1.510 0.242
particula 43 1.68 1.14 1.410 0.226
particula 44 2.04 1.47 1.755 0.281
particula 45 2.00 1.66 1.830 0.293
particula 46 2.71 1.82 2.265 0.362
particula 47 2.65 2.15 2.400 0.384
particula 48 2.52 1.08 1.800 0.288
particula 49 1.76 1.23 1.495 0.239
particula 50 3.10 2.71 2.905 0.465
Total 0.30776
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media 1 (µm) SEM media 2 (µm) SEM media 3 (µm) SEM 
NA 82 0.312688 0.363312 0.277008 
NA 84 0.201776 0.248464 0.290336 
NA 86 0.244832 0.274704 0.2512 
NA 90 0.235216 0.262352 0.30776 
 
media (µm) 
laser 1 
numero 
media (µm) 
laser 2 numero 
media (µm) laser 
3 numero 
media (µm) laser 
4 numero 
media (µm) 
laser 5 numero 
media (µm) 
laser 6 
numero 
0.545 0.587 0.621 0.503 0.508 0.513 
0.448 0.448 0.452 0.39 0.386 0.388 
0.457 0.464 0.46 0.441 0.44 0.447 
0.55 0.526 0.528       
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